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SCIENTIFIC Declaracion

Fabricante: Thermo Fisher Scientific

Thermo Fisher Scientific es el fabricante del instrumento descrito en este manual y, como tal, es responsable de la seguridad del
instrumento, de su fiabilidad y rendimiento solo si:

* la instalacién
* la re-calibracién

* los cambios y reparaciones

han sido llevados a cabo por personal autorizado y si:
* la instalacién cumple con las normas legales locales

* ¢l instrumento es usado de acuerdo con las instrucciones entregadas y su manejo solo se confia a personal formado y
cualificado
Thermo Fisher Scientific no es responsable de cualquier dafio derivado del incumplimiento de las antedichas
recomendaciones.

Cumplimiento de normativas

Thermo Fisher Scientific realiza pruebas completas y evalila sus productos para asegurar un pleno cumplimiento de las normativas
aplicables domésticas e internacionales. Cuando le entregamos a Vd. el sistema, cumple todos los estdndares de compatibilidad
electromagnética (EMC) y de seguridad, como se describe en la siguiente seccién o secciones correspondientes al nombre de cada
producto.

Las modificaciones que Vd. haga a su sistema pueden invalidar el cumplimiento de una o més de estos estindares EMC y de
seguridad. Estos cambios a su sistema incluyen el reemplazo de una pieza o la adicién de componentes, opciones, o

periféricos no autorizados especificamente y cualificados por Thermo Fisher Scientific. Para asegurar el cumplimiento continuado
de los estdndares de compatibilidad electromagnética (EMC) y de seguridad, las piezas de recambio, componentes adicionales,
opciones, y periféricos deben ser pedidos a Thermo Fisher Scientific o a uno de sus representantes autorizados.

El cumplimiento de las normas CE ha sido evaluado por examinadores profesionales.

* Estdndares ITQ e Ion Trap Series: EMC EN 61326-1:2006. Seguridad IEC 61010-1:2001, IEC
61010-2-081:2001

* Estdndares Direct Probe Controller (DPC): EMC EN 61326-1:2006. Seguridad IEC 61010-1:2001, IEC
61010-2-081:2001

* Estdndares ISQ: EMC EN 61326-1:2006. Seguridad IEC 61010-1:2001, IEC 61010-2-081:2001

* Estdndares TSQ 8000: EMC EN 61326-1:2006. Seguridad IEC 61010-1:2001, IEC 61010-2-010:2003, IEC 61010-2-
081:2002+A1:2003

* Directiva restrictiva de sustancias peligrosas (2011/65/EU)
Cumplimiento de Seguridad en bajo voltaje

Este instrumento cumple con la Directiva de Bajo Voltaje 2006/95/EC y el estdndar armonizado EN 61010-1:2001.
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Declaracion de cumplimiento de normas FCC

ESTE DISPOSITIVO CUMPLE CON LA PARTE 15 DE LAS NORMAS FCC. SU OPERACION ESTA SUJETA
A LAS SIGUIENTES DOS CONDICIONES: (1) ESTE DISPOSITIVO NO DEBE CAUSAR INTERFERENCIA
PERJUDICIAL, Y (2) ESTE DISPOSITIVO DEBE SOPORTAR CUALQUIER INTERFERENCIA RECIBIDA,
INCLUYENDO AQUELLAS QUE PUDIERAN CAUSAR UN FUNCIONAMIENTO NO DESEADO.

ATENCION: Lea y comprenda las distintas notas de precaucion, signos y simbolos contenidos
en este manual y destinados al uso y funcionamiento seguros de este producto antes de usar
el dispositivo.

Aviso acerca de la carga y manipulacion de
instrumentos Thermo Scientific

Para su seguridad, y en cumplimiento de normas internacionales, la manipulacién fisica de este instrumento Thermo
Fisher Scientific requiere trabajar en equipo, para levantar y/o mover el instrumento. Este instrumento es demasiado
pesado y/o abultado para ser manipulado con seguridad por una sola persona.

Aviso acerca del uso apropiado de los
instrumentos Thermo Scientific

En cumplimiento de normas internacionales: El uso de este instrumento de modo no especificado por Thermo Fisher
Scientific pudiera impedir cualquier proteccién ofrecida por el instrumento.

Aviso acerca de la susceptibilidad a transmisiones
electromagnéticas

Su instrumento ha sido disefiado para operar en un ambiente electromagnético controlado. No use transmisores de
radiofrecuencia tales como teléfonos méviles en proximidades del instrumento. Para ver el lugar de fabricacién, vea la
etiqueta en el instrumento.



Cumplimiento de normas WEEE

A este producto se le exige cumplir con la Directiva 2002/96/EC de la Unién Europea sobre Residuos de Equipos
Eléctricos y Electrénicos (WEEE). Estd marcado por el simbolo siguiente:

Thermo Fisher Scientific por contrato con una o varias compafifas de reciclado o eliminacién de residuos en cada estado
miembro de la Unién Europea (UE), estas companias deben hacerse cargo de la eliminacién o reciclado de este producto.
Vea www.thermoscientific.com/rohsweee para una mayor informacién sobre el cumplimiento de Thermo Fisher
Scientific de estas Directivas y sobre las empresas de reciclaje en su pafs.

WEEE Compliance

This product is required to comply with the European Union’s Waste Electrical & Electronic Equipment (WEEE)
Directive 2002/96/EC. It is marked with the following symbol:

Thermo Fisher Scientific has contracted with one or more recycling or disposal companies in each European Union
(EU) Member State, and these companies should dispose of or recycle this product.

See www.thermoscientific.com/rohsweee for further information on Thermo Fisher Scientific’s compliance with these
Directives and the recyclers in your country.


http://www.thermoscientific.com/rohsweee
http://www.thermoscientific.com/rohsweee
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WEEE Konformitat
Dieses Produkt muss die EU Waste Electrical & Electronic Equipment (WEEE) Richtlinie 2002/96/EC erfullen.
Das Produkt ist durch folgendes Symbol gekennzeichnet:

Thermo Fisher Scientific hat Vereinbarungen mit Verwertungs-/Entsorgungsfirmen in allen EU-Mitgliedsstaaten
getroffen, damit dieses Produkt durch diese Firmen wiederverwertet oder entsorgt werden kann. Mehr Information
uber die Einhaltung dieser Anweisungen durch Thermo Fisher Scientific, uber die Verwerter, und weitere Hinweise,
die nutzlich sind, um die Produkte zu identifizieren, die unter diese RoHS Anweisung fallen, finden sie unter
www.thermoscientific.com/rohsweee.

Conformité DEEE

Ce produit doit etre conforme 2 la directive europeenne (2002/96/EC) des Dechets d'Equipements Electriques et
Electroniques (DEEE). Il est marque par le symbole suivant:

Thermo Fisher Scientific s'est associe avec une ou plusieurs compagnies de recyclage dans chaque etat membre de
'union europeenne et ce produit devrait etre collecte ou recycle par celles-ci. Davantage d'informations sur la
conformite de Thermo Fisher Scientific a ces directives, les recycleurs dans votre pays et les informations sur les
produits Thermo Fisher Scientific qui peuvent aider la detection des substances sujettes a la directive RoHS sont
disponibles sur www.thermoscientific.com/rohsweee.


http://www.thermoscientific.com/rohsweee
http://www.thermoscientific.com/rohsweee

Prologo

Esta gufa contiene informacién sobre c6mo usar el Sistema GC-MS Thermo Scientific ISQ™ Series
de simple cuadrupolo. Los instrumentos de la Serie ISQ son el Espectrémetro de masas ISQ LT y el
Espectrémetro de masas ISQ QD. El sistema ISQ LT estd disenado para permanecer limpio por mds
tiempo, para maximizar el tiempo util de su instrumento y mejorar la productividad de su
laboratorio. Ya no hay necesidad de romper el vacio, de enfriar su sistema y de pasar horas
limpiando, re-ensamblando, y restaurando el sistema. La termostatizacién del volumen iénico, del
grupo de lentes y de la 6ptica iénica en el sistema ISQ LT aseguran que el sistema permanece
limpio por mds tiempo, pero cuando el sistema deja de alcanzar sus necesidades analiticas,
restablecer el rendimiento es fécil y rdpido. En la fuente ExtractaBrite el repeller y las lentes de la
fuente y de RF estdn ubicadas dentro de un cartucho ficilmente extraible sin pérdida de vacio en el
sistema. Lo que antes llevaba horas, o incluso un dia completo, ahora se logra en minutos.

Contenido

- Sobre su sistema

- Documentacién relacionada

- Requisitos del sistema

* Seguridad y avisos especiales
Hidrégeno: Precauciones de seguridad

* Precauciones con sustancias peligrosas

- Contéactenos

Sobre su sistema

Thermo Scientific

La cromatografia de gases/Espectrometria de masas (GC/MS) representa una combinacién de dos
potentes técnicas analiticas: GC, que actiia como técnica de separacién y MS, que actia como
técnica de deteccién. Mezclas complejas de compuestos individuales pueden ser inyectadas al GC,
bien manualmente o mediante el uso de un muestreador automdtico opcional, y después ser
separadas para su presentacién al MS. El MS entonces generard un espectro de masa del eluyente
y de sus componentes, que puede ser usado tanto para identificacién cualitativa, como para

cuantificacién cierta y precisa de los compuestos individuales presentes en la muestra.

Guia del usuario Serie 1SQ ix
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Documentacién relacionada

Documentacion relacionada

La Serie ISQ incluye Ayuda y los siguientes manuales como archivos PDF:
© 1SQ Series Preinstallation Requirements Guide PN 1R120555-0001

- ISQ Series Hardware Manual PN 1R120555-0002

- 1SQ Series User Guide PN 1R120555-0003

© 1SQ Series Spare Parts Guide PN 1R120555-0004

 ISQ and TSQ 8000 Direct Probe System User Guide PN 1R120505-0006

< Para ver los manuales del producto

Abra la carpeta Manuals en su escritorio.

«» Para abrir Ayuda

- Desde la ventana ISQ Series en el software de control del instrumento, elija Help > 1SQ
Series Help.
- Si estd disponible en una ventana especifica o cuadro de didlogo, cliquee Help o presione la

tecla F1 para informacién sobre pardmetros de ajuste.

Para mids informacién, visite www.thermoscientific.com.

X Guia del usuario Serie 1SQ Thermo Scientific
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Proélogo
Requisitos del sistema

Requisitos del sistema

Su sistema de datos Serie ISQ debe cumplir estos requisitos minimos.

Sistema Requisitos
Hardware * Procesador de 2.4 GHz con 4 GB de RAM
¢ Resolucién del monitor 1280 x 1024 (XGA)
* Disco duro de 250 GB o mayor

e TFormato NTFS

Software e Sistema operativo Microsoft™ Windows™ 7 SP1 (32-bit y 64-bit)
¢ Thermo Foundation 3.0 SP2 (Software Thermo Scientific)

e Xcalibur" 3.0

Seguridad y avisos especiales

Asegtirese de que sigue las declaraciones de precaucion presentadas en esta guia. Los avisos de
seguridad y otros avisos especiales aparecen encuadrados.

Avisos especiales

Los avisos especiales incluyen los siguientes:

IMPORTANTE Resalta informacién necesaria para prevenir dafio al software, pérdida de
datos, o resultados de pruebas invdlidos; o puede contener informacién que es critica

para el funcionamiento éptimo del sistema.

Nota Resalta informacién de interés general.

Consejo Resalta informacién que puede facilitar una tarea.

Simbolos de seguridad y palabras-guia

Todos los simbolos de seguridad estin acompafiados por las palabras ATENCION o PRECAUCION, e
indican el grado de riesgo de dafios personales, al instrumento, o a ambos. A las palabras
atencién y precaucion les acompafia una descripcién. ATENCION est4 destinada a prevenir
acciones incorrectas que pudieran resultar en dafios personales. PRECAUCION est4 destinada a
prevenir acciones incorrectas que pudieran resultar en dafios personales o al instrumento. Vd.

puede encontrar simbolos de seguridad en su instrumento o en esta gufa.

Thermo Scientific Gufa del usuario Serie ISQ  xi
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Seguridad y avisos especiales

Simbolo Descripcion

RIESGO BIOLOGICO: Indica que un riesgo bioldgico pudiera ocurrir u ocurrird con

certeza.

RIESGO DE QUEMADURAS: Le alerta de la presencia de una superficie caliente que

puede producir quemaduras.

RIESGO DE CHOQUE ELECTRICO: Indica que podria producirse un choque

eléctrico.

RIESGO DE FUEGO: Indica la posibilidad de incendio o inflamacién.

RIESGO POR GAS INFLAMABLE: Le alerta de gases comprimidos, licuados o

FLAaLE disueltos bajo presion y que podrian inflamarse en presencia de un punto de
2 ignicién. Este simbolo indica que pudieran producirse lesiones.

USO DE GUANTES OBLIGATORIO: Indica que Vd. debe ponerse guantes para realizar

una tarea, o de otro modo podrian producirse lesiones fisicas.

RIESGO DE MANIPULACION DE PRODUCTOS QUIMICOS: Indica que podrian

producirse dafios quimicos.

DANO AL INSTRUMENTO: Indica que puede dafiarse el instrumento o

alguno de sus componentes Este dafio podria no estar cubierto por la

garantia estdndar.

RIESGO AL LEVANTAMIENTO: Indica que podrian producirse lesiones fisicas si

un objeto no es levantado por dos o més personas.

RIESGO OCULAR POR MATERIALES: [ndica que pueden producirse danos oculares.

RIESGO RADIOACTIVO: [ndica que puede darse exposicién a materiales

radioactivos.

Xii ISQ Series User Guide Thermo Scientific
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Hidrégeno: Precauciones de Seguridad

Simbolo Descripcion

LEA ELMANUAL: Le alerta de leer cuidadosamente la documentacién de su
instrumento para asegurar su seguridad y la capacidad operativa de su
instrumento. Abstenerse de leer cuidadosamente la documentacién pudiera
ponerle en riesgo de dafios fisicos.

RIESGO POR SUSTANCIAS TOXICAS: Indica que podria ocurrir exposicién a una

sustancia toxica que pudiera causar dafios personales o muerte.

Para prevenir dafios personales, este simbolo de advertencia precede la palabra-
guia de seguridad ADVERTENCIA y cumple el estdndar ISO 3864-2. En el
léxico de signos ANSI Z535, este simbolo indica que existe riesgo de posible

dafo personal si el instrumento no se usa apropiadamente o ocurren acciones
inseguras. Este y otros simbolos de alerta de seguridad apropiados le previenen

de un inminente o potencial riesgo que pudiera causar daros personales.

Hidrogeno: Precauciones de Seguridad

Thermo Scientific

El hidrégeno es un gas incoloro, inodoro, altamente inflamable de férmula molecular Ha. El
gas hidrégeno presenta riesgo por ser combustible en un amplio rango de concentraciones: a
temperatura y presion ambientales, en concentraciones del 4% al 74.2% en volumen.

El hidrégeno tiene un punto de inflamabilidad de - 423 °F (- 253 °C) y una temperatura de auto-
ignicién de 1.040 °F (560 °C). Posee una energia de ignicién muy baja y la mayor velocidad de
combustién de cualquier gas. Si se expande rdpidamente desde una alta presién puede producirse

auto-ignicién. El hidrégeno arde con una llama que puede ser invisible en ambientes luminosos.

ADVERTENCIA RIESGO DE FUEGO: El uso de hidrégeno como gas portador es peligroso.

Es explosivo en potencia y debe ser usado con suma precaucién. Todo uso de gas hidrégeno

\ debe ser supervisado por personal de sanidad y seguridad apropiado y toda instalacion de
' sistemas de hidrégeno debe cumplir los c6digos y estindares aplicables. Thermo Fisher

Scientific no asume responsabilidad por un uso inadecuado de hidrégeno como gas portador.

Antes de comenzar a usar hidrégeno, Vd. debiera evaluar los riesgos basindose en la cantidad de

hidrégeno a usarse y en las condiciones de su laboratorio. Vd. debe cuestionarse:

“sQué riesgos por hidrégeno asociados a este proyecto son més posibles de acontecer?”
“sQué riesgos por hidrégeno asociados a este proyecto tienen el potencial de resultar en las

peores consecuencias?”

* Trate de reducir o eliminar los mayores riesgos usando ventilacién adecuada para dispersar
el gas hidrégeno antes de que pueda acumularse concentracién combustible. Vd. debe
también considerar purgar el hidrégeno para reducir riesgos y asegurarse de que todos los

que trabajan con hidrégeno tienen formacién de seguridad bésica sobre hidrégeno.

ISQ Series User Guide xiii
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Hidrégeno: Precauciones de Seguridad

* Como norma general de seguridad en laboratorio, asegtrese de usar gafas de proteccién,
prendas de laboratorio, guantes, etc. Tipicamente, no hay requisitos especificos para
hidrégeno gaseoso, aparte de proteccién ocular cuando se trabaja con gases comprimidos. Si
se trabaja con hidrégeno liquido (criogénico), ademds de la proteccién ocular, deben usarse
guantes con aislamiento y calzado protector.

e Deben situarse sefales “No fumar” y “No producir llamas” para identificar las
bombonas y fuentes de hidrégeno. Mantenga, inspeccione y busque posibles fugas
regularmente en todas las fuentes de hidrégeno.

* Todas las vélvulas de cierre de hidrégeno deben estar claramente sefialadas y las
conducciones permanentes etiquetadas como tales en los puntos de abastecimiento y
descarga y a intervalos regulares a lo largo de su recorrido. Donde las conducciones de gas
hidrégeno atraviesen una pared, la conduccién debe ser senalizada a ambos lados de la
pared.

* Debe también haber planes de contingencia establecidos por si ocurriera un incidente.

* El equipo de respuesta de emergencia del lugar, asi como el departamento local de
bomberos deben conocer la localizacién de todos los tanques-almacén de hidrégeno.

Usando hidrégeno con los Espectrometros de masas Serie ISQ

Xiv

1SQ Series User Guide

Para usar hidrégeno con el instrumento Serie ISQ, Vd. debe cerrar siempre el gas portador
de cromatografia de gases antes de ventilar o apagar el instrumento Serie ISQ. Hay tres
tornillos de seguridad para el hidrégeno en el instrumento Serie ISQ que deben estar en su
posicién. Son ajustados en su instrumento en fabrica.

Figura 1. Tornillos de seguridad para el hidrégeno en el instrumento Serie ISQ

Tornillo izquierdo Tomillo derecho
de la cubierta
de la cubierta '
superior superior
[
ih‘— =
Tornillo del panel
frontal

Thermo Scientific
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Hidrégeno: Precauciones de Seguridad

Aseglirese de que todos los paneles y cubiertas del instrumento Serie ISQ estdn firmemente
colocados antes de encender el instrumento Serie ISQ. Si ventild el sistema, asegtirese de que
la valvula de ventilacién este bien cerrada antes de encender el sistema. Asegtirese de que
todas las conexiones, férrulas, y arandelas estén sellados antes de encender el sistema.

1SQ Series User Guide XV
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Hidrégeno: Precauciones de Seguridad

Pautas para la conexion del hidrégeno

Xiv
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Use las siguientes pautas para conectar el hidrégeno de forma segura a su sistema:

* Tuberias—El hidrégeno debe ser suministrado al equipo usando tuberfas apropiadas y de modo
que esencialmente no suponga peligro para el usuario final. Los sistemas de tuberias para
suministro de hidrégeno deben ser disefiados e instalados por una persona cualificada con

formacién especifica y experimentada en sistemas de tuberias para hidrégeno.

Se recomienda habitualmente usar acero inoxidable, por ser un material seguro y de buena
relacién calidad-precio. No deben usarse tuberias de acero comtin o cobre, ya que pueden hacerse
fragiles con el tiempo. Tampoco deben usarse tuberias elastoméricas o de los diversos pldsticos y
polimeros, salvo que su uso para hidrégeno esté aprobado. Si se usaran tuberias de elastémero /
pldstico para el suministro de gas hidrégeno, debiera comprobarse su permeabilidad al hidrégeno

para minimizar las fugas.

El sistema de tuberfas para hidrégeno debe ser lo suficientemente flexible para resistir expansién y
contraccién térmicas rutinarias. El sistema debiera también considerar las condiciones de
temperatura y presion més severas que puedan llegar a darse durante su vida util. Las tuberfas y sus
anclajes deben ser capaces de soportar cargas estdticas producidas por nieve o hielo, y cargas

dindmicas por vientos fuertes o terremotos.

Sea precavido al soterrar tuberfas de hidrégeno. Deben establecerse los controles apropiados para
prevenir corrosién y danos, y también para prevenir la entrada de hidrégeno a edificaciones si

hubiera fugas.

* Conexiones—Toda conexién debe ser de tipo apropiado, disefiada o aprobada para su uso con
gas hidrégeno. Use las menos posibles para minimizar fugas potenciales. Tras la instalacién, y de

forma regular, asegtrese de que se efectdian pruebas de fugas.

No debe usarse cinta de teflén ni otros productos como masilla de fontaneria para mejorar el
sellado, ya que en realidad resultan ser perjudiciales para un buen sellado. Idealmente, la mejor

instalacién usarfa tuberfas de acero inoxidable con conexiones apropiadas para gas.

Normalmente se prefiere usar soldadura para las juntas de sistemas de tuberfas para hidrégeno ya
que aportan una mejor conexién y reducen el potencial de fugas frente a conexiones mecdnicas.
No son permisibles juntas de soldadura blanda para sistemas de hidrégeno (debido al bajo punto
de fusién de las soldaduras blandas y su potencial fragilidad a temperaturas criogénicas). Las juntas

de soldadura reforzada son aceptables, pero serdn protegidas ante la posibilidad de fuegos externos.

Los empalmes de las tuberfas deben ser conexiones de los tipos dentado o a presién. No deben

usarse abrazaderas de manguera o de rosca sin fin.

e Vilvulas—Todas las vélvulas deben ser apropiadas para su uso con hidrégeno y para las
condiciones especificas de uso. Las vdlvulas, incluidas las reguladoras, no deben ser usadas con
hidrégeno, salvo que hayan sido creadas e identificadas a tal fin. Se suelen preferir las vélvulas de

bola por su superior resistencia a pérdidas a través de su asiento. Generalmente se usan actuadores
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neumdticos para las vélvulas operadas en remoto, de modo que las posibles fuentes de ignicién

(electricidad) estdn alejadas de la valvula.

Deben establecerse vélvulas de cierre cerca de cada punto de uso, al alcance inmediato. Si una
bombona de hidrégeno o un sistema de generacién de hidrégeno estdn al alcance inmediato, no

son generalmente necesarias otras valvulas de cierre para el punto de uso.

Los reguladores de linea que tengan su origen lejos del punto de uso deben tener una valvula de

cierre manual cerca de éste.

Debe establecerse un dispositivo de cierre del paso de gas de emergencia en lugar accesible fuera
del 4rea de uso, ademds de la valvula manual de punto de uso de cada recinto del laboratorio

educacional e instructivo que tenga un sistema de suministro de gas por tuberfa.

Si fuera necesario, el sistema de tuberias debiera tener vélvulas no interrumpibles de descarga de
presién, disefiadas para proveer una tasa de descarga suficiente para evitar mds aumentos de
presién, y debieran evacuar hacia un lugar exterior seguro o a un sistema de salida de gases.

Adquisicion de Hidrégeno

Thermo Scientific

Use las siguientes pautas para adquirir el hidrégeno:

* Generador de hidrégeno—Debido a que minimiza la cantidad de hidrégeno presente y reduce
el grado de riesgo, un generador de hidrégeno (también llamado electrolizador) es la manera

mds segura de obtener hidrégeno en las cantidades usadas en GC/MS.

Sin embargo, para minimizar el grado de riesgo, el generador de hidrégeno debe Gnicamente ser
usado en un ambiente no explosivo, ya que la acumulacién de hidrégeno puede ser inflamable.
Esto significa que el sistema de ventilacién del recinto, o la campana de extraccién del
laboratorio deben mantener un intercambio de aire mayor que, en al menos dos 6rdenes de
magnitud, la tasa mdxima de produccién de hidrégeno del generador. Asegtirese de cumplir las
indicaciones del fabricante sobre el uso debido y mantenimiento del regulador.

Para prevenir posibles fugas de hidrégeno, el generador de hidrégeno debe ser parado si:
- Hay una pérdida de flujo hacia el sistema de ventilacién

- Un detector alarma de un 25% del limite inferior de ignicién de hidrégeno en el aire.
El oxigeno producido por el electrolizador debiera ser también evacuado al exterior.

e Labombona de hidrégeno—El hidrégeno puede ser suministrado en botellas o bombonas
estindar de laboratorio. Estas bombonas contienen una cantidad limitada de hidrégeno y son un
modo seguro de transportar y almacenar hidrégeno. Sin embargo, las bombonas de hidrégeno,
como todas las bombonas de gases comprimidos, deber ser fijadas en posicién vertical, idealmente
con una cadena o cable no combustibles. Si la bombona cayera, la vdlvula podria desprenderse y
la bombona a presién salir disparada como un cohete, conllevando la fuga de hidrégeno y
posiblemente una explosién, lesiones severas, o muerte. Nunca raspe una vélvula de bombona de
hidrégeno para eliminar polvo o suciedad de las conexiones antes de conectar un regulador, ya
que existe un peligro de auto-ignicién.
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Condiciones adecuadas de almacenamiento de hidrégeno

xviii
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El almacenamiento y manipulacién de gas hidrégeno comprimido e hidrégeno liquido
criogénico presentan riesgos potenciales de salud y seguridad. El uso de técnicas apropiadas de

almacenamiento y manipulacidn es esencial para mantener un ambiente seguro de trabajo.
Use las siguientes pautas para almacenar hidrégeno:

* Almacene las bombonas de repuesto de gas hidrégeno en el exterior y lejos de puertas,
ventanas, entradas de ventilacién en edificios, estructuras, y zonas de paso de vehiculos. Esta
precaucion se aplica tanto si el hidrégeno esta siendo usado como si no lo estd. Al
almacenamiento en interiores de bombonas de repuesto de gas hidrégeno se aplican requisitos
especiales, que van mds all4 del alcance de este documento. La documentacién de cada recipiente
debe incluir una descripcién del mismo, una lista de esquemas disponibles u otros documentos,

los ltimos resultados de inspeccidn, y el nombre de la persona responsable.

* Prevenga la caida de bombonas de repuesto fijindolos con cadenas. Las cadenas deben

también estar protegidas del calor excesivo y de la corrosién.

* Aleje las bombonas de repuesto de hidrégeno de gases oxidantes (tales como oxigeno) con
una barrera cortafuegos de al menos 5 pies (1.5 m) de altura y una calificacién frente al fuego

de media hora, o coloque las bombonas a al menos 20 pies (6 m) de distancia.

Cuando mueva bombonas de hidrégeno:

Retire el regulador y coloque la tapa de la vdlvula de la bombona antes de moverla.

Mueva las bombonas en carritos especificos u otros medios de transporte apropiados.
— Nunca ruede o deje caer una bombona y nunca la levante asiendo de su tapa protectora.

* Los sistemas de hidrégeno a granel incluyen hidrégeno tanto gaseoso como liquido en
instalaciones fijas; en algunos sistemas un trdiler semipermanente puede ser usado (trdiler
cilindrico). Los recipientes de almacenamiento de hidrégeno gaseoso o liquido deben estar
disefados, construidos, probados, y mantenidos de acuerdo con los cédigos y estdndares
apropiados. Los sistemas de hidrégeno a granel presentan de nuevo un nivel de complejidad que

va més alld del alcance de este documento; sin embargo, aportamos algunas pautas.

* Los sistemas de almacenamiento de hidrégeno a granel no deben situarse bajo cableado
eléctrico, cerca de otros gases o liquidos inflamables, o cerca de 4reas pablicas. Deben tener
facil acceso al personal autorizado y equipos de suministro, pero estar protegidos de dafios

fisicos o manipulaciones.

» Dado que los sistemas de hidrégeno liquido presentan ademds un riesgo criogénico, pueden
requerirse consideraciones adicionales de seguridad para su uso.
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Cadigos, estandares y referencias de seguridad con hidrogeno

Thermo Scientific

La siguiente lista de cédigos, estdndares y referencias de seguridad no es en modo alguno una lista

exhaustiva. De hecho, puede haber diferentes regulaciones de distintos organismos que sean de

aplicacién en su localidad en particular. Consulte todas las agencias de jurisdiccién apropiadas antes

de instalar o usar un sistema de hidrégeno.

Air Products Safetygram #4 Gaseous Hydrogen

ANSI/AIAA standard for hydrogen safety guidelines is AIAA G-095-2004, Guide to Safety of

Hydrogen and Hydrogen Systems

ASME B31.1, Power Piping Code
ASME B31.3, Process Piping Code
ASME B31.8, Gas Transmission and Distribution Systems

BCGA Code Of Practice CP4 Industrial Gas Cylinder Manifolds and Gas Distribution

Pipework

BCGA Code Of Practice CP33 The Bulk Storage of Gaseous Hydrogen at Users' Premises
CGA G-5, Hydrogen

CGA G-5.4, Standard for Hydrogen Piping Systems at Consumer Locations

CGA G-5.5, Hydrogen Vent Systems

CGA G-5.6, Hydrogen Pipeline Systems

CGA G-5.8, High Pressure Hydrogen Piping Systems at Consumer Locations.

FM Global Property Loss Prevention Data Sheets 7-50: Compressed Gases in Cylinders
FM Global Property Loss Prevention Data Sheets 7-91: Hydrogen

IGC Doc 121/04/E, Hydrogen Transportation Pipelines System Design Features

NASA

NSS 1740.16 Safety Standard For Hydrogen And Hydrogen Systems Guidelines for

Hydrogen System Design, Materials Selection, Operations, Storage, and Transportation

NFPA 52, Vehicular Fuel Systems Code

NFPA 55, Standard for the Storage, Use, and Handling of Compressed Gases and

Cryogenic Fluids in Portable and Stationary Containers, Cylinders, and Tanks, 2005 Edition

NFPA 68, Standard on Explosion Protection by Deflagration Venting

NFPA 70, National Electrical Code
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* NFPA 497, Recommended Practice for the Classification of Flammable Liquids, Gases,
or Vapors and of Hazardous (Classified) Locations for Electrical Installations in Chemical
Process Areas

e NFPA 13, Standard for the Installation of Sprinkler Systems

* NFPA 45, Standard on Fire Protection for Laboratories Using Chemicals

* NFPA 55, Standard for the Storage, Use, and Handling of Compressed Gases and
Cryogenic Fluids in Portable and Stationary Containers, Cylinders, and Tanks

e NFPA 68, 2007 Standard on Explosion Protection by Deflagration Venting

* NFPA 69, Standard on Explosion Prevention Systems

e NFPA 91, Standard for Exhaust Systems for Air Conveying of Vapors

* NFPA 255, Standard Method of Test of Surface Burning Characteristics of Building
Materials

e OSHA 29CFR1910.103 1910.103 Hydrogen

Precauciones con sustancias peligrosas

ADVERTENCIA Antes de usar sustancias peligrosas (téxicas, daninas y afines), lea por favor

las indicaciones e informacién mostradas en la Hoja técnica de seguridad de materiales
aplicable (Material Safety Data Sheet - MSDS). Use equipamiento protector personal de

acuerdo con los requisitos de seguridad.

Nota de advertencia de riesgo bioldégico

XX

En laboratorios donde se manipulen muestras con riesgos bioldgicos potenciales, el usuario debe

etiquetar cualquier equipo o pieza que pueda ser contaminada con material biolégico peligroso.

Las etiquetas apropiadas de advertencia estdn incluidas en el envio del equipo. Es

responsabilidad del usuario etiquetar las partes relevantes del equipo.

Cuando trabaje con materiales biolégicos peligrosos, Vd. es responsable de cumplir los

siguientes requisitos obligatorios:
* DProveer instrucciones de cémo manipular con seguridad material bioldgico peligroso.

¢ Formar a los operarios para concienciarlos de los riesgos potenciales.

ISQ Series User Guide Thermo Scientific



Proélogo
Contactenos

* Proveer equipamiento protector personal.

* Proveer instrucciones sobre los pasos a seguir en el caso de que los operarios se expongan a

aerosoles o vapores durante una operacién normal (de acuerdo con el uso previsto del equipo) o

en caso de situaciones de un tnico fallo tales como romper un vial. Las medidas protectoras

deben considerar el contacto potencial con piel, boca, nariz (6rganos respiratorios) y ojos.

* Proveer instrucciones de descontaminacién y desecho seguro de las piezas relevantes.

ADVERTENCIA El usuario u operario es responsable de la manipulacién segura de

productos quimicos o biolégicos peligrosos incluyendo (pero sin limitarse a) muestras

bacterioldgicas o virales y los desechos asociados a ellas, de acuerdo con las

regulaciones locales e internacionales.

Ventilacion de gases toxicos

Cuando se analizan compuestos toxicos, sea consciente que durante la operacién normal de
cromatografia de gases parte de la muestra podria salir del instrumento a través de los
respiraderos divididos (Sp/iz) y de flujo de purga del instrumento; por tanto, asegtrese de
ventilar los gases emanados a una campana de extraccién. Consulte las normas locales de
seguridad y ambientales para obtener instrucciones de cémo expulsar emanaciones de su

sistema.

Contactenos

Hay varias maneras de contactar con Thermo Fisher Scientific para obtener la informacién que precise.
< Para saber mas de nuestros productos

Visite www.thermo.com/ms para mds informacién sobre nuestros productos.

< Para obtener informacion local de ventas o servicio técnico

Vaya a www.thermoscientific.com/wps/portal/ts/contactus

< Para sugerir cambios a la documentacion o a la Ayuda

e Rellene una encuesta al lector en linea en www.surveymonkey.com/s/PQMG6P62.

* Envie un mensaje e-mail al Editor de Publicaciones Técnicas en techpubs-austin@thermofisher.com.
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Confirme que su sistema GC/MS esta operativo

Use la informacién en este Capitulo para confirmar que su sistema GC/MS estd encendido, el
flujo del gas portador es correcta, ¢l tanque de gas tiene presién suficiente, el sistema ha

alcanzado vacio y temperatura, y estd libre de fugas.

IMPORTANTE Debe cambiar la columna GC antes de establecer un método. Vea el

Capitulo 2, “Cambio de la columna” para obtener instrucciones sobre el cambio de la columna.

Contenido
® Comprobacién de la alimentacién del sistema
* Verificacién del flujo de gas portador
* Comprobacién de la presién del tanque de gas portador

* Comprobacién del vacio y temperatura

Nota Muchos guantes de nitrilo y ldtex no certificados para uso aséptico contienes agentes
que liberan moho de silicona, que contaminar el instrumento. Por esta razdn, le
recomendamos encarecidamente el uso de guantes asépticos cuando trabaje con el ISQ.
Recomendamos guantes Cardinal Health CP100 Nitrile Cleanroom. Vea la Guia de Piezas
de Repuesto ISQ para informacién de pedido.

Comprobacion de la alimentacion del sistema

Para confirmar que el sistema Serie ISQ estd encendido, asegurese de que el piloto de encendido
del panel frontal luzca fijo en verde. Si el piloto no estd iluminado, el sistema Serie ISQ no estd
encendido. Para encenderlo, aproximdndose desde la parte derecha del instrumento, levante el
interruptor de encendido situado en la parte trasera. Si el instrumento atin no se enciende,

compruebe las conexiones eléctricas y el enchufe en la pared.
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1 Confirme que su sistema GC/MS esté operativo
Verificacion del flujo de gas portador

Figura1. Comprobacion de la alimentacion del sistema ISQ LT

Encendido

Para confirmar que un TRACE GC Ultra estd encendido, asegtrese de que el panel LCD muestra
informacién y no estd en blanco. Para encender el TRACE GC Ultra, alcance desde la parte
superior central del instrumento y levante el gran interruptor de pldstico acanalado en la parte
trasera. Para confirmar que un TRACE 1300 GC estd encendido, asegirese de que el piloto del
panel de estado estd encendido fijo en verde. Para confirmar que un TRACE 1310 GC estd
encendido, vea si ha aparecido el mend principal en la pantalla tdctil. Para encender el TRACE
1300 o el 1310 GC, alcance desde la parte superior derecha del instrumento y levante el gran
interruptor de pldstico acanalado en la parte trasera. Si el instrumento no se enciende atin,
compruebe las conexiones eléctricas y el enchufe en la pared.

Verificacion del flujo de gas portador

Una vez confirmado que el sistema estd encendido, Vd. Debe verificar que el flujo de gas
portador es el esperado.

Nota El TRACE GC Ultra emite pitidos para indicar que el gas portador estd
desconectado o ajustado de forma incorrecta.

< Para comprobar el flujo de gas portador

1. Acceda al mend del gas portador. En el TRACE GC Ultra, apriete el botén
Carrier en el frontal del GC. En el TRACE 1310 GC, elija Instrument Control y
después Front/Back Inlet. En un TRACE 1300 GC, abra el software Xcalibur
haciendo clic en el icono Xcalibur en el escritorio del ordenador. En la lista de
instrumentos del panel lateral, seleccione el TRACE1300. Esto abre el Status
Panel.

2. Se muestra el flujo en la columna.
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1 Confirme que su sistema GC/MS esta operativo
Verificacion del flujo de gas portador

3. Silas cantidades real y el punto establecido en Col. Flow son las mismas, Vd.
tiene buen flujo de gas portador. Si las cantidades son diferentes, vea la seccidén

de solucién de problemas de su documentacién de usuario de GC.

Comprobacion de la presion del tanque de gas portador

Thermo Scientific

Asegurese de tener suficiente presién en el tanque del gas portador para acomodar el
ntimero de muestras que planea realizar. Si la presién es demasiado baja, Vd. puede
terminar el gas en mitad de un proceso, lo que podria comprometer los resultados de
sus datos.

1. Localice su tanque de gas portador. Puede estar en otro recinto, dependiendo de
c6mo estd distribuido su laboratorio.

2. Mire el manémetro de presién del tanque.
3. Asegtrese de que la presién es mayor que 500 psi en la fase primera (o primaria)

del regulador. Si no es asi, Vd. preferird cambiar el tanque si debe procesar muchas
muestras.

4. Ajuste la fase secundaria de presién del regulador entre 80 y 100 psi (de 560 kPa a
700 kPa).
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1 Confirme que su sistema GC/MS esta operativo
Comprobacién de Vacio y Temperatura

Comprobacion de vacio y temperatura

Use los pilotos en el frontal del instrumento Serie ISQ para comprobar el vacio y temperatura del

instrumento.

Para comprobar el vacio, observe el piloto Vacuum (Vacio). Cuando luce en color verde fijo, el
espectrometro de masas ISQ estd bajo suficiente vacio. Si parpadea lentamente en naranja, Vd.
alin no ha alcanzado vacio. Si parpadea rdpidamente en naranja, Vd. tiene una gran fuga que ha
impedido al instrumento llegar al vacio. Si éste es el caso, Vd. debe encontrar y reparar la fuga, y
después apagar y volver a encender el equipo. Lo mds comin es que las tuercas de la columna
necesiten ser apretadas, la columna no fue instalada correctamente, o la vdlvula de ventilacién no

estaba completamente cerrada.

Figura2. Uso de los pilotos en el instrumento Serie 1ISQ

Heaters

Para comprobar la temperatura, observe el piloto Heaters (Calentadores). Cuando este piloto estd
en verde fijo, el instrumento Serie ISQ estd en su temperatura. Si parpadea en naranja, la Fuente
de iones o la linea de transferencia no estdn en su temperatura. Si el piloto no estd encendido, los

calentadores estin apagados.

Nota Hasta que el piloto Vacio no esté en verde fijo (se alcanzé alto vacio), los
calentadores no se encenderdn, y el piloto Calentadores tampoco lo hard.
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Cambio de la columna

El espectrémetro de masas ISQ se entrega con una columna TR-SQC probada en fdbrica de 15
m x 0.25mm de i.d., que el Ingeniero de Servicio usa para pasar las especificaciones del
instrumento. Sin embargo, una vez se ensucie, Vd. deberd adquirir e instalar una columna nueva
que se adapte al tipo y cantidad de muestras que Vd. procesard. Vd. debe elegir una columna que

le dé las mejores resolucidn, rapidez de andlisis y cuantificacién posibles.

Nota Muchos guantes de nitrilo y ldtex no certificados para uso aséptico contienen agentes
que liberan moho de silicona, que contaminar el instrumento. Por esta razén, le
recomendamos encarecidamente el uso de guantes asépticos cuando trabaje con el ISQ.
Recomendamos guantes Cardinal Health CP100 Nitrile Cleanroom. Vea la Guia de Piezas
de Repuesto ISQ para informacién de pedido.

Para determinar el tipo de columna que se adapta a sus necesidades, considere lo siguiente:

® Material de la Columna —Las columnas fabricadas en silice fundida son econémicas y
ampliamente usadas. Las columnas hechas en este material tienen una amplia gama de fases
estacionarias y estdn disponibles en muchos tamafios que pueden ser usados con un
espectrémetro de masas.

A menudo se usan columnas de gran didmetro hechas en acero para andlisis de gases de
proceso, pero no son comunmente usadas con espectrémetros de masas. También existen
columnas en silice fundido recubiertas de metal, con las ventajas de la silice fundida, a las que

el metal hace mds resistentes a roturas. Estas columnas son menos comunes y mds caras.

* Fase estacionaria—La fase estacionaria es la consideracién mds importante para seleccionar una
columna. La interaccién entre la fase estacionaria y el analito determina en qué medida los
analitos se separan unos de otros (resolucién) y también afecta a la velocidad a la que ocurre la
separacién (tiempo de andlisis). Elija una fase estacionaria que sea compatible con la naturaleza
de sus analitos y con la mdxima temperatura alcanzable en el horno del GC que Vd. vaya a

usar.
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2 Cambio de la columna
Reemplazo de la columna instalada en fabrica

* Didmetro interno—Cuanto menor sea el didmetro de la columna, mejor serd la separacién. Sin
embargo, las columnas de menor didmetro son mds restrictivas para los tipos de matrices o
analitos a determinar. A resultas de ello, las columnas de menor didmetro estdn expuestas a
sobrecargas, lo que conlleva alteraciones de tiempos de retencién y cambios en la forma de los
picos. Las columnas de mayor didmetro aceptan mayores concentraciones de material, pero
requerirdn columnas mds largas o incrementos de la temperatura del horno de GC mds lentos
(lo que alarga el tiempo de anélisis) para poder compararse al poder de separacién de las
columnas mds cortas. Tamafos tipicos de columna para GC/MS tienen didmetros internos
(ID) de 0.25 mm. Las columnas con menores ID, tales como de 0.15 y 0.10 mm, son cada vez
mds populares. Ademds, también son usadas cominmente columnas de ID de 0.32y 0.53

mm.

* Grosor del recubrimiento—Con grosores de recubrimiento mayores, hay una mayor capacidad
para el analito. Esta capacidad puede ayudar en la separacién de muestras de alta concentracién
y en la separacién de muestras muy voldtiles, dado que las fases estacionarias méds gruesas
permiten mds interaccidn del analito con la fase estacionaria. El grosor del recubrimiento

6ptimo depende del didmetro interno de la columna y de la proporcién de fase deseada.

Los recubrimientos gruesos con pequenos didmetros internos producirdn interacciones muy
fuertes con los analitos, que podrian resultar en tiempos de anélisis més largos y picos mds
anchos. Las columnas de gran ID con recubrimientos delgados tendrédn una interaccién muy
pequefia con los analitos, que resultard en tiempos de andlisis muy cortos con poca
separacién. 0.25 pum es un grosor tipico de recubrimiento para una columna con un ID de

0.25 mm. Otros grosores de recubrimiento tipicos son 0.1, 0.5, y 1.0 pm.

* Longitud—La longitud de la columna afecta a cudnto tiempo ha de interactuar el analito
con la fase estacionaria. Las columnas més largas normalmente tienen mejores resoluciones y
mayores capacidades, pero tiempos de andlisis mds largos. Las columnas més largas también
son mis caras. Longitudes de columna de 15 o 20 metros son tipicas para GC/MS, pero
columnas de 100 m pueden necesitarse para mezclas muy complejas como gasolina.

También estdn disponibles columnas muy cortas (de 2.5, 5, y 10 m).

Nota Contacte a su representante local de ventas para pedir una columna Thermo Fisher
Scientific. Vd. puede remitirse también a nuestro catdlogo, o visitar nuestra web en

www.thermoscientific.com/columns.
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2 Cambio de la columna
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Reemplazo de la columna instalada en fabrica

Nota El procedimiento descrito a continuacién asume que no estdn presentes los
accesorios opcionales disefiados para asistir el reemplazo de la columna sin ventilar el

espectrémetro de masas. Para cambiar la columna con uno de estos accesorios, consulte la

guia de usuario de dicho accesorio.

+« Para reemplazar la columna instalada en fabrica

Nota Si Vd. estd procesando muestras, detenga la adquisicién antes de apagar el sistema.

1. Enfrie el horno de GC y el inyector. Vea la documentacién de GC para mds informacién.

Después de que se hayan enfriado, apague el GC.

ADVERTENCIA: RIESGO DE QUEMADURAS: El inyector, el horno y la linea de transferencia

pueden estar calientes. Deje que se enfrien a temperatura ambiente antes de tocarlos.

Si Vd. usa hidrégeno como gas portador, debe enfriar y apagar el GC para prevenir la

acumulacién de hidrégeno en el sistema de vacio.

2. En el ISQ Dashboard o en la pigina de estado del ISQ en el software del

instrumento, seleccione “Shut Down” (Apagar).

3. Haga clic en “Yes” para continuar el proceso de apagado. Los altos voltajes, calentadores, y
bomba turbomolecular se desconectan. Una vez que la bomba turbomolecular alcanza el
50% de velocidad, o han transcurrido cinco minutos, la bomba de vacio previo se apaga y

Vd. puede ventilar el sistema.

Nota El piloto dmbar en el frontal del instrumento comienza a parpadear répidamente,
indicando que la bomba mecdnica se ha apagado tras un perfodo de cinco minutos con la
bomba turbomolecular apagada (como cuando el instrumento es apagado), o debido a un
fallo sostenido en el vacio por cinco minutos. Cuando la bomba turbomolecular desacelera
por debajo del 50% de velocidad debido al proceso de apagado, el piloto de vacio se apaga.

4. Alcance la trasera del instrumento desde la parte derecha y apriete hacia abajo el

interruptor de corriente para apagar el instrumento [SQ.

5. Si Vd. usa hidrégeno como gas portador, afloje el tornillo de seguridad del hidrégeno en la

puerta frontal.

ADVERTENCIA: RIESGO DE FUEGO: Si Vd. usa hidrégeno, NO se posicione por encima del

instrumento para apagarlo. Por el contrario, alcance el interruptor desde el lado derecho o

vaya a la parte trasera del instrumento y empuje hacia abajo el interruptor.
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Figura3. Apagando el instrumento ISQ

Tornillos de seguridad del hidrégeno Interruptor de encendido

Vélvula de
ventilacion

Tornillo dJ seguridad del hidrégeno
(en el panel de puerta delantera) Compuerta de sellado de vacio

6. Abra la puerta frontal del instrumento.
7. Mire detrds de la compuerta de sellado de vacio y gire el grifo de la vlvula de ventilacién

una vuelta y media en direccién anti-horaria para abrir el respiradero.

8. Espere cinco minutos a que termine la aireacién.

PRECAUCION - DANO AL INSTRUMENTO No prosiga hasta que el instrumento esté ventilado, o
trozos de columna o de férrula podrian ser succionados dentro del instrumento. Confirme

que el instrumento esté ventilado comprobando la fuerza con la que la cubierta de vidrio

comprime la junta tdrica en el compartimento de vacio. Cuando la superficie de la junta
térica en contacto con el vidrio sea de 1 mm mds o menos, es seguro abrir el instrumento y

retirar la columna.

9. Cierre el paso de gas portador y si se usa, de gas detector. Vea la documentacién del

GC para mds informacidn sobre el uso de gases detectores.

ADVERTENCIA PELIGRO DE QUEMADURAS: El inyector, horno y linea de transferencia
pueden estar calientes. Déjelos llegar a temperatura ambiente antes de tocarlos.

10. Desenrosque las tuercas de la linea de transferencia y retire la columna.

11. Coloque una férrula ciega y una tuerca sellando el extremo de la linea de transferencia para
prevenir la entrada de contaminantes en el MS durante el acondicionamiento de la

columna.
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2 Cambio de la columna
Reemplazo de la columna instalada en fabrica

12. Retire la columna del soporte de la columna y del GC.

13. Conecte la nueva columna al inyector dentro del GC.

Nota Use guantes limpios, libres de polvo o pelusas cuando manipule la columna y la

férrula del inyector.

a.

b.

Suelte la columna lo justo para conectar con facilidad su extremo al inyector y al MS.
Limpie unos 100 mm (4 in.) de la columna con una toallita empapada en metanol.
Inserte la columna a través de la tuerca de anclaje del inyector y de la férrula (el extremo
mayor arriba). Si se usa la tuerca de anclaje M4, deslicela sobre la columna a través de la

ranura lateral. Limpie de nuevo la columna con una toallita empapada en metanol.

Consejo Pase un septum con ranura por la columna antes de la tuerca de anclaje del inyector

para permitir medir la distancia apropiada entre la tuerca y el extremo de la columna.

d.

f.

Use un cortacolumnas cerdmico para marcar y romper la columna a aprox. 1 cm (0.4 in.) del
extremo. Usando una lupa, compruebe que el corte sea recto y limpio. Repitalo si fuera
necesario.

Inserte un septum con ranura en la columna para mantener la tuerca de anclaje en posicién.
Ajuste la tuerca de anclaje al inyector, pero no la apriete.

Asegurese de que el extremo de la columna esté a la distancia apropiada dentro del inyector.
Para el GC TRACE 1300/1310 las profundidades del inyector se miden desde la parte
superior de la férrula y son: splitless (sin division) = 5 mm; split (dividido)= 10 mm; PTV y
PTVBKF = 30 mm.

Nota Si Vd. usa un GC distinto del TRACE 1300/1310, dirijase a la documentacién de usuario
del GC para saber la profundidad de insercién correcta.

g-

h.

i.

Ajuste la posicién de la columna de modo que el septum haga contacto con la parte baja de
la tuerca de anclaje. Use sus dedos para apretarla hasta que empiece a agarrar la columna.

Apriete la tuerca de la columna hasta que empiece a agarrarla, mds un cuarto de vuelta.

Retire el septum con ranura de la columna.

14. Establezca los pardmetros de GC:

a.

b.

Ajuste la temperatura de horno e inyector a 50 °C (122 °F).
Ajuste el flujo de gas portador a 1.0 mL/min.
Apague la compensacién de vacio, que se encuentra en el ment Carrier del GC.

Use el conector medidor de flujo de la columna para verificar que hay flujo a través la
columna. Si no dispone de medidor de flujo, sumerja la salida de la columna en un pequefio
vial de metanol. La presencia de burbujas indicaria que hay flujo a través de la columna. Si no
hubiera flujo, compruebe que el gas portador estd conectado, que la entrada del GC estd
presurizada, y que la columna no esté atascada. Si atin no hubiera flujo, consulte la
documentacién del GC o contacte con el Servicio Técnico.
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2 Cambio de la columna
Reemplazo de la columna instalada en fabrica

e. Permita purgarse a la columna al menos 10 minutos. Si Vd. usé metanol para

detectar flujo en la columna, retire la columna del metanol en el tiempo de purgado.

f. Inserte la columna en el aplique del conector medidor de flujo de la columna que

bloquea el flujo de la columna.

15. Realice una prueba de fugas en la columna:

a. Enel TRACE 1310, seleccione el icono Leak Check en el ment Maintenance.
O de otro modo, realice la prueba de fugas a través del Sistema de Datos

Cromatogrdficos. Instrucciones en las gufas de usuario de los GC Serie TRACE 1300 y
TRACE 1310.

Nota Si usa un TRACE GC Ultra o un FOCUS GC, dirijase a su documentacién de

usuario del GC para obtener instrucciones de como realizar una prueba de fugas.

b. Inicie la prueba de fugas.

Las vélvulas Spliz (de divisién) y de purga del canal seleccionado son cerradas
automdticamente, y el canal se presuriza con gas portador hasta el punto establecido

de prueba de fugas.

El sistema monitoriza la presién durante un minuto. Si la presién no cae por debajo del
valor de sensibilidad mdximo permitido, la prueba de fugas habrd sido superada. Si la
prueba de fugas no es satisfactoria, use el detector de fugas para detectarlas y

corregirlas.

Consejo Las fugas pueden deberse a no haber apretado bien el aplique del
conector medidor de flujo de la columna. Compruebe este punto antes de buscar
la fuga en otros lugares.

PRECAUCION - DANO AL INSTRUMENTO No permita al conector medidor de flujo

de la columna superar los 80 °C (176 °F). De otro modo, se derretird y danard

el instrumento.

c. Repita la prueba de fugas hasta que no se manifiesten mds fugas.

16. Calibre el flujo del gas portador (evaluacién de la columna):

a. Cuidadosamente empuje el extremo capilar de la columna dentro de la seccién

medidora de flujo del conector medidor de flujo de la columna. Vea la Figura 4.
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2 Cambio de la columna
Reemplazo de la columna instalada en fabrica

Figura 4. Conector medidor de flujo de la columna

\\ 7 \C,/j\»
Y% Nl
™~ /// /”/ : ~ bji

Al medidor de flujo

b. Conecte el medidor de flujo al aplique en el conector medidor de flujo de la columna.

c. SiVd. tiene un TRACE 1310, seleccione los botones Back Column o Front Column en
el ment Configuration. De otro modo, lleve a cabo la evaluacién de la columna a través
del Sistema de Datos Cromatogrdficos. Vea las instrucciones en las gufas de usuario de los

TRACE 1300 y TRACE 1310.

d. Seleccione Column e introduzca las caracteristicas fisicas de la columna.
e. Siestd presente una pre-/post columna, ajuste la longitud y didmetro interno nominal
de la pre-/post columna en los mismos rangos vilidos para la columna.

Nota Para obtener los resultados mas fiables, Vd. debiera llevar a cabo una
evaluaciéon mds detallada de la columna. Sin embargo, los pasos siguientes, aunque

recomendados, no son necesarios.

f.  Inicie la evaluacién de la columna:
i. Enla pdgina de la columna, cliquee Column Evaluation.

ii. Conecte un medidor de flujo al conector medidor de flujo de la columna segun se
indica arriba.

iii. Presione Start. Se presuriza la entrada, suministrando un flujo de columna
calculado de 5 mL.

iv. Una vez estabilizada la presién, mida el flujo saliente del conector medidor de flujo
de la columna. Introduzca el dato obtenido. Se mostrard el ID corregido de la
columna.

v. Seleccione Apply y el factor K serd ajustado para dar el valor corregido del flujo de

columna. De acuerdo a las caracteristicas fisicas de la columna, el sistema calcula y

muestra el factor K relevante de la columna. Al final de la secuencia, un mensaje indicard

que la evaluacién fue exitosa.
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Espere un factor K de aproximadamente 0.7 — 0.9 para una columna 15 m de i.d.
0.25 mm (1.3 - 2.0 para una columna de 30 m de i.d. 0.25mm). Si la columna no
muestra un factor K dentro de este rango, o a 0.1 unidades del dltimo valor
guardado, chequee en busca de fugas o una rotura de la columna usando el
detector de fugas. El Factor K es una medida de la resistencia de la columna. Un
Factor K demasiado bajo puede indicar un escape en el sistema, mientras que un
Factor K demasiado alto puede indicar una obstruccién.

g. Solucione cualquier problema detectado y vuelva a ejecutar una evaluacién de

columna hasta que se logre un Factor K apropiado.

17. Desconecte el medidor de flujo de la columna:
a. Desconecte la columna del conector medidor de flujo de la columna.

b. Retire el conector medidor de flujo de la columna - incluyendo sus apliques - del

horno y péngalos aparte.

c. Cierre la puerta del GC.

18. Acondicione la columna antes de insertarla al Sistema 1SQ. El acondicionamiento de la
columna consiste en hacer pasar gas portador a través de la columna calentada a una

temperatura programada, como se indique en las instrucciones del fabricante de la columna.

a. Si no existen instrucciones de acondicionamiento, realice el acondicionamiento de la
columna estableciendo una temperatura final 10 °C-20 °C por debajo de la temperatura

mdxima recomendada para la columna.

PRECAUCION - DANO AL INSTRUMENTO El material expulsado por la columna
(exudado de columna) durante su acondicionamiento puede contaminar la
~[rJ‘ J K. fuente de iones si la columna es insertada a la linea de transferencia durante la

fase de alta temperatura del acondicionamiento.

ADVERTENCIA: RIESGO DE FUEGO: No use hidrégeno como gas portador para

acondicionar su columna. Podria emanar al horno y provocar riesgo de explosién.

b. Ejecute el programa lento de temperatura recomendado por el fabricante. Un programa
tipico mantendria la columna a 40 °C (104 °F) durante 15 minutos, y después la
elevarfa 10 °C/min (50 °F/min) hasta 10-20 °C por debajo de la temperatura méxima

permitida para la columna. Mantenga la columna a esa temperatura durante dos horas.

*ﬂ‘ PRECAUCION - DANO AL INSTRUMENTO Nunca exceda la temperatura operativa
mdxima citada por el fabricante de la columna.
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Conexion de la columna a la linea de transferencia

Cuando conecte la columna a la linea de transferencia, Vd. podrd usar bien la tuerca normal de

la linea de transferencia, o bien la tuerca de linea de transferencia con muelle y férrula de grafito

Vespel™.

% Para conectar la columna usando la tuerca normal de la linea de transferencia

1. Baje la temperatura del horno y deje que se enfrie.

2. Confirme que el MS esté ventilado y retire la tuerca de la linea de transferencia existente y
también la férrula.

3. Afloje la columna alrededor de una vuelta del extremo de salida de la columna.

Nota Use guantes limpios, libres de polvo o pelusas cuando manipule la columna y

la férrula de la linea de transferencia.

4. Limpie unos 300 mm (12 in.) de la columna con una toallita empapada en metanol.

5. Elija una férrula apropiada para el didmetro exterior de su columna.

Nota Si la temperatura mdxima de su horno en su método es 2 290 °C (554 °F), Thermo
Fisher Scientific recomienda usar la tuerca de linea de transferencia con muelle y una
férrula de grafito Vespel™, o una tuerca y férrula SilTite™. El ciclado del horno a partir de
esta temperatura, por la expansion y contraccién del material de grafito Vespel puede
causar fugas en la linea de transferencia.

6. Inserte la columna a través de la tuerca de la linea de transferencia y de la férrula, pasindola
por el extremo perforado de la férrula. Limpie de nuevo la columna con una toallita y metanol.

Figura5. Orientacion de la tuerca de la Linea de transferencia y de la férrula SilTite
&

Cara en la tuerca de

& Inea de transferencia

Tuerca de linea de
transferencia

Férrula SilTite

7. Inserte la columna en la herramienta de medicién de la columna (vea la Figura 6), y que
se incluye en el Kit de Herramientas 1SQ, de modo que coincida con las lineas en el
extremo de la columna. La Figura 7 indica la posicién correcta de la columna en la

herramienta para una medicién precisa.
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8. Useun cortacolumnas cerdmico para marcar 'y cortar la columna. Use una lupa para

comprobar que el corte sea limpio y recto. Repitalo si fuera necesario.
9. Use una llave de 5/16 pulgadas para sujetar la herramienta de medicién de la columna.
Figura 6. Herramienta de medicién de la columna
10. Mientras mantiene sujeta la herramienta de medicién de la columna, apriete la tuerca de la

linea de transferencia con una llave de 1/4 de pulgada hasta que la columna deje de

moverse en la férrula.

11. Gire la tuerca de la linea de transferencia una vuelta hacia atrds hasta que la columna pueda

moverse en la férrula con ligera resistencia.

12. Alinee la salida de la columna con las flechas en el extremo de la herramienta de medicién

de la columna.

Figura 7. Alineacion de la columna en la herramienta de medicién de la columna

Salida de la
columna

13. Coloque un septum con ranura tras la tuerca de la linea de transferencia. El septum marca

el lugar de la columna donde debiera quedar la tuerca.

Figura 8. Colocacion del tabique

_ Tuerca de la
Herramienta linea de
de medicion transferencia

de la R —~
columna . SAAALAAL im Tabique
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14. Tire la columna hacia atrds desde la tuerca de la linea de transferencia. No mueva el septum

de su posicién en la columna.
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Figura9. Tirando de la columna hacia atras desde la tuerca de la linea de transferencia

Herramienta de medicidon Columna
de la columna

Tuerca de la linea de transferencia
Septum

15. Afloje la tuerca de la linea de transferencia de la herramienta de medicién de la columna.

16. Retire la columna, tuerca de la linea de transferencia y férrula de la herramienta de
medicién de la columna, cuidando de no mover el septum de su lugar en la columna.

17. Inserte la columna en la linea de transferencia.

Figura 10. Insertando la columna en la linea de transferencia

Tuerca de la
linea de
transferencia

Férrula

Columna

i

Linea de transferencia septum

18. Apriete la tuerca de la linea de transferencia lo justo para asegurarse de no poder moverla.

19. Afloje la tuerca girando exactamente una vuelta hacia atrds.

20. Posicione la columna en la linea de transferencia. Use el septum como gufa para medir la
longitud correcta que debe Vd. introducir la columna. Tenga cuidado en no cambiar la

posicion del septum en la columna.

Gufa del usuario Serie 1SQ
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Figura 11. Posicionando la columna en la linea de transferencia

Linea de transferencia Columna

septum

21. Apriete la tuerca girando una vuelta hacia adelante retornando adonde estaba, lo justo para
asegurarse de no poder moverla.

22. Apriete la tuerca un cuarto de vuelta adicional.

23. Retire el septum con ranura.

24. Cierre la puerta frontal del GC.

Nota Si Vd. usa una férrula SilTite, siga las instrucciones que acompanan las férrulas
SilTite. Si Vd. estd usando una férrula de grafito Vespel, éstas requieren un
acondicionamiento para asegurar un sellado a prueba de fugas. Vea la Guia de Piezas de
Repuesto ISQ para informarse de cdmo adquirir estas férrulas.

25. Acondicionamiento de la férrula de grafito Vespel:
a. Suba la temperatura del horno a la mdxima temperatura a la que operaré la columna GC.
b. Espere 10 minutos.

c. Baje la temperatura del horno a 40 °C (104 °F) y déjelo enfriar antes de proseguir.

ADVERTENCIA PELIGRO DE QUEMADURAS: El horno puede estar caliente. Déjelo llegar a
temperatura ambiente antes de abrirlo. El inyector estard atn caliente, no lo toque.

d. Vuelva a apretar la tuerca de la linea de transferencia.
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Conexién de la columna a la linea de transferencia

Consejo Si Vd. no posee un septum, use el siguiente procedimiento alternativo:

1. Apriete la tuerca a la herramienta de medicién de la columna hasta que la columna

no pueda moverse.
2. Continte apretando 1/4 de vuelta mds.

3. Coloque la herramienta de medicién de la columna con la columna insertada dentro del

horno GC.
4. Confirme que hay flujo de columna a través de la columna.

5. Programe la temperatura de la columna a su temperatura de acondicionamiento segura.
Permita que la temperatura permanezca en el modo final de espera “hold mode” durante

30 minutos. Ello asegurard que la férrula esté adherida a la columna.

6. Enfrie la columna y afloje la tuerca 1/4 de vuelta o hasta que la herramienta de medicién
de la columna pueda ser retirada de la tuerca.

7. Desatornille la herramienta de medicién de la columna de la tuerca. La férrula debe

estar situada en la columna.

8. Inserte la columna en la linea de transferencia y apriete la tuerca.

9. Restablezca las condiciones operativas.

Suba la temperatura del horno a la temperatura inicial que usard.

[t

b. Encienda la compensacién de vacio en el GC.
c. Gire la valvula de ventilacién en sentido horario para cerrarla. Asegtirese de no pinzar la
junta térica.

d. SiVd. usa hidrégeno como gas portador, reemplace el tornillo del panel frontal.

o

Reemplace los restantes tornillos de seguridad de hidrégeno si Vd. va a usar hidrégeno.

10. Encienda el espectrémetro de masas 1SQ.

ADVERTENCIA: RIESGO DE FUEGO: Si Vd. usa hidrégeno, NO se posicione por encima del
instrumento para encenderlo. Por el contrario, alcance el interruptor desde el lado derecho
o vaya a la parte trasera del instrumento y empuje hacia arriba el interrupror.

11. Una vez que el instrumento ISQ esté bombeado y listo para escanear, haga clic en Air &
Water / Tune en el Dashboard 1SQ, vea los espectros de aire y agua y busque evidencia de
fugas con una gran senal m/z 28. Si Vd. observa una fuga, pare el escaneo y suavemente

apriete la tuerca en pequefios incrementos hasta que no aparezcan fugas cuando escanee.

< Para conectar la columna usando la tuerca con muelle de la linea de transferencia

Nota Si Vd. usa una férrula de grafito Vespel con su columna, Thermo Fisher Scientific
recomienda usar la tuerca con muelle de linea de transferencia con ella. Vea la Guia de

Piezas de Repuesto 1SQ para informacién de pedidos.

1. Baje la temperatura del horno y déjelo enfriar.
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2. Confirme que el MS estd ventilado. Retire la tuerca de linea de transferencia y férrula

presentes.

3. Desbobine alrededor de una vuelta de la columna del extremo de salida de la columna.

Nota Use guantes limpios, libres de polvo o pelusas cuando manipule la columna y la férrula de

la linea de transferencia.

4. Limpie unos 300 mm (12 in.) de la columna con una toallita empapada en metanol.
5. Elija una férrula apropiada para el didmetro exterior de su columna.

6. Inserte la columna a través de la tuerca con muelle de la linea de transferencia y de la férrula,

pasdndola por el extremo perforado de la férrula.
7. Limpie de nuevo la columna con una toallita empapada en metanol.

Figura 12. Orientacion de la tuerca de la linea de transferencia y de la férrula de grafito Vespel

Cara en la tuerca de
linea de transferencia

Tuerca con muelle de linea de transferencia

Férrula

8. Inserte la columna en la herramienta de medicién de la columna (vea la Figura 13) y que
se incluye en el Kit de Herramientas ISQ, de modo que coincida con las lineas en el
extremo de la columna. La Figura 14 indica la posicién correcta de la columna en la

herramienta para una medicién precisa.

9. Use un cortacolumnas cerdmico para marcar y cortar la columna. Use una lupa para

comprobar que el corte sea limpio y recto. Repitalo si fuera necesario.

10. Use una llave de 5/16 pulgadas para sujetar la herramienta de medicién de la columna.

Figura 13. Herramienta de medicion de la columna

11. Mientras sujeta la herramienta de medicién de la columna, apriete la tuerca con muelle de
linea de transferencia con una llave de 1/4 de pulgada hasta que la columna deje de moverse

en la férrula.
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2 Cambio de la columna
Conexion de la columna a la linea de transferencia

12. Gire la tuerca con muelle de la linea de transferencia una vuelta hacia atrds hasta que la

columna pueda moverse en la férrula con ligera resistencia.

13. Alinee la salida de la columna con las flechas en el extremo de la herramienta de

medicién de la columna.

Figura 14. Alineacion de la columna en la herramienta de medicién de la columna

Salidade la
columna

14. Coloque un septum con ranura tras la tuerca de la linea de transferencia. El septum

marca el lugar de la columna donde debiera quedar la tuerca.

15. Tire la columna hacia atrds desde la tuerca de la linea de transferencia. No mueva el septum

de su posicién en la columna.

Figura 15. Colocacién del septum
Columna

Tuerca con resorte
della linea de

Herramienta .
. transferencia :

de medicion

dela ’ /

columna i

w septum
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2 Cambio de la columna

Conexién de la columna a la linea de transferencia

Tuerca con muelle de la linea de transferencia ——

20  Guia del usuario Serie 1SQ

Figura 16. Tirando de la columna hacia atras desde la tuerca con muelle de la linea de

transferencia

Columna

Septum

4 ~ 3
~— '=M~—-ﬂ L 4

16. Afloje la tuerca de la linea de transferencia de la herramienta de medicién de la columna.

17. Retire la columna, tuerca de la linea de transferencia y férrula de la herramienta de

medicién de la columna, cuidando de no mover el septum de su lugar en la columna.

Nota La férrula debe atin poder moverse en la columna. Use el septum para marcar la

posicién correcta donde la columna debe salir de la tuerca.

18. Inserte la columna en la linea de transferencia.

19. Apriete la tuerca con muelle de la linea de transferencia lo justo para asegurarse de no poder

moverla.

Figura 17. Insertando la columna en la linea de transferencia

Tuerca con muelle de la linea

de transferencia Columna

o i —

i

AN
\( N ——

i

7
§

\
™\

&

Linea de transferencia Septum
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2 Cambio de la columna
Conexién de la columna a la linea de transferencia
20. Afloje la tuerca girando exactamente una vuelta hacia atrs.

21. Posicione la columna en la linea de transferencia. Use el septum como guia para medir

la longitud correcta que debe Vd. introducir la columna.

Figura 18. Posicionando la columna en la linea de transferencia

Linea de transferencia Columna

/

e

—

3 ‘

\‘

-
2 g
=

.J-”"”

,4—;

-fv-

-3
Tk
LS
\\ \)' Septum

Tuerca con muelle de la linea de transferencia

22. Apriete la tuerca con muelle de la linea de transferencia girando una vuelta hacia

adelante retornando adonde estaba, lo justo para asegurarse de no poder moverla.

23. Apriete la tuerca con muelle de la linea de transferencia un cuarto de vuelta adicional.

24. Retire el septum con ranura.
25. Cierre la puerta frontal del GC

26. Acondicionamiento de la férrula de grafito Vespel:

a. Suba la temperatura del horno a la mdxima temperatura a la que operaré la columna GC.
b. Espere 10 minutos.

c. Baje la temperatura del horno a 40 °C (104 °F) y déjelo enfriar antes de proseguir.

ADVERTENCIA PELIGRO DE QUEMADURAS: El horno puede estar caliente. Déjelo llegar a

temperatura ambiente antes de abrirlo. El inyector estard atin caliente, no lo toque.

27. Restablezca las condiciones operativas.
a. Suba la temperatura del horno a la temperatura inicial que usard.
b. Encienda la compensacién de vacio en el GC.

c. Gire la valvula de ventilacién en sentido horario para cerrarla. Asegtirese de no pinzar la
junta tdrica.

d. SiVd. usa hidrégeno como gas portador, reemplace el tornillo del panel frontal.
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2 Cambio de la columna
Conexion de la columna a la Inea de transferencia

e. Reemplace los restantes tornillos de seguridad de hidrégeno si Vd. va a usar hidrégeno.

28. Encienda el espectrémetro de masas I1SQ.

ADVERTENCIA: RIESGO DE FUEGO: Si Vd. usa hidrégeno, NO se posicione por encima del

instrumento para encenderlo. Por el contrario, alcance el interruptor desde el lado derecho

o vaya a la parte trasera del instrumento y empuje hacia arriba el interruptor.

29. Una vez que el instrumento [SQ esté bombeado y listo para escanear, haga clic en Air &
Water / Tune en el Dashboard 1SQ, vea los espectros de aire y agua y busque evidencia de
fugas con una gran sefial m/z 28. Si Vd. observa una fuga, pare el escaneo y suavemente

apriete la tuerca en pequeﬁos incrementos hasta que no aparezcan fugas cuando escancee.
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Ajuste del espectrometro de masas Serie I1SQ

Realizar un ajuste mejorard el rendimiento de su espectrémetro de masas Serie ISQ. Para una
Optima estabilidad, Vd. deberd iniciar el ajuste después de que los pilotos en la parte frontal del
instrumento estén en verde. Estos pilotos indican que el instrumento ha alcanzado vacio y que
estd en la tltima temperatura establecida. Si el sistema ha estado apagado durante un periodo
de tiempo (el sistema estd frio), llevard mds tiempo (hasta 4 horas) a los componentes del
instrumento alcanzar vacio y temperatura estables. Si Vd. no ventilé el instrumento serie [SQ
(el sistema estd caliente), lleva aproximadamente 30 minutos a los componentes alcanzar vacio

y temperatura.

IMPORTANTE Asegtirese de dar suficiente tiempo al instrumento serie ISQ para estabilizarse.
De otro modo, Vd. puede encontrarse con desplazamiento de masas, cambios en los

espectros de masas, o cambios en la fragmentacidn.

Contenido

* Acceso al autoajuste Serie ISQ
* Ajuste del espectrémetro de masas Serie ISQ

e Actualizacién de los ajustes para la nueva lente RF
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3 Ajuste del espectrometro de masas Serie 1ISQ
Ajuste del espectrémetro de masas Serie 1SQ
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Acceso al autoajuste Serie 1SQ

KD

<> Para acceder al autoajuste Serie ISQ

Abra el ISQ Series Dashboard y haga clic en Auto Tune para abrir la ventana ISQ Aurotune.

Figura 19. Acceso al autoajuste Serie ISQ desde el ISQ Series Dashboard

[ ]15Q Dashboar

Auto Tune

View Tune Report

Tune Types

|
|
l
Method Editor ]
|
|
}

i

A

ix J

7 A
’L%ﬁ] Air & Water / Tune
[ Instrument Control
l Shut Down

£}

MS_f;lE] Analyzer | Power |

Maintenance ‘

Status: |[Idle

« MS transfer line temp.:
+ lon source temp.:
+ Vacuum:
Foreline pressure:
lon gauge pressure:
Turbo-pump speed:

Cl reagent gas flow:

Se abre una lista con los ajustes disponibles.

Actual
250 °C

Set-Point
250 °C
200 °C 200 °C
OK
51 mTomr
1.2x10° Tor
100 %

0.0 mL/min 0.0 mL/min

Ajuste del espectrometro de masas Serie I1SQ

Gufa del usuario Serie ISQ

KD

<> Para ajustar el espectrometro de masas Serie ISQ usando el autoajuste Serie 1SQ

1. Seleccione el tipo de ajuste que Vd. desea usar de la lista con los tipos de ajuste disponibles.

Vea la Figura 20.
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3 Ajuste del espectrometro de masas Serie 1SQ
Ajuste del espectrémetro de masas Serie 1SQ

Figura 20. Lista de ajustes disponibles en el autoajuste Serie ISQ

Tunetypes: ¢ EI ¢ CI Both
[~ Daily Tune {uiltin) - [ Display report
[~ Daily Tune Check (built-in) | when complete
[~ El Defautt Tune (builtin)

|~ El Full Tune {puiltin) =

[~ CI- Tune (buitt4n}

[~ Cl+ Tune buittin)

[~ Full Diagnostics {built-in)
[ Dailv Tune with Taraets

Now running: [~ Show spectra

Action:

¢ DailyTune Check (Chequeo de ajuste diario)—Este chequeo de ajuste se usa para comprobar
cédmo se comporta su ltimo ajuste. Es el tipo de ajuste mds rdpido. El daily tune check lleva a
cabo un chequeo de fugas, se asegura de que la calibracién de masas es correcta, y ajusta la
ganancia del detector para generar un ion m/z 69 con un recuento de intensidad de
20,000.000. Si su SOP lo permite, puede usarse este chequeo para verificar rdpidamente que el
ajuste de las lentes sigue generando buenos espectros.

* Daily Tune (Ajuste diario)—Usado para ajustar rdpidamente el sistema. Realiza una
calibracién de masas y una comprobacién de fugas, afina las lentes y la resolucién, y ajusta la
ganancia del detector para generar un ion m/z 69 ion con un recuento de intensidad de
20,000,000. Vd. puede llevar a cabo un daily tune tan a menudo como lo requiera su SOP
(Standard Operating Procedure | Procedimiento Estdndar de Uso). Si el sistema estd ajustado a

su satisfaccion, no hay necesidad de realizar los ajustes por defecto (defauls) o completo (full).

e EI Default Tune (Ajuste por defecto EI)—Este ajuste crea un archivo default tune. Requiere
que el instrumento esté limpio, comienza con los ajustes de fébrica, y establece el repellera OV y
el voltaje de cuadrupolo en un valor bajo. Este ajuste se usa para generar una base para todos los
demds ajustes. Por ello, Vd. solo debiera usar este ajuste cuando la fuente de iones esté limpia.
El EI defauls tune comenzard con el archivo de ajuste almacenado en el instrumento en fibrica y
después efectuard una calibracién de masas y una comprobacién de fugas, establecerd el repeller
a 0V, y afinard las lentes. El voltaje de compensacién (offser voltage) del cuadrupolo se
dispondrd en un valor bajo para mejorar la resolucién, que también es ajustada. La ganancia
del detector serd calibrada para generar ~ 300,000 electrones por cada ion que alcance el
detector. Este ajuste se usa cuando una fuente de iones sucia ha sido reemplazada por una
limpia o cuando el ordenador ha sido reemplazado. Ademds, este ajuste generard los espectros

mds parecidos en apariencia a los del ajuste de fébrica.

Nota Si Vd. comienza con una fuente limpia, éste es el ajuste a usar recomendado.
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e EI Full Tune (Ajuste completo EI)- Se emplea para el reajuste completo del sistema. Es el que
mds tiempo dura pero tiene la ventaja de que optimiza practicamente todos los pardmetros que
afectan a la sefal. Con el Full Tune EI se realizan la calibracién de masas, el ajuste de las lentes y
de la resolucién asi como el test de fugas. La ganancia del detector es ajustada para obtener
300.000 electrones por cada ion recibido. Se debe ejecutar este ajuste total cuando los resultados
del ajuste diario o de las comprobaciones que se hacen a diario dan resultados insatisfactorios,
cuando el multiplicador de electrones es ya viejo (ajustado ya a altos voltajes), o como primer
ajuste tras sustituir el multiplicador de electrones. Salvo que lo requiera su SOP, éste no es el

ajuste que recomendamos para realizar de rutina debido a su larga duracién.

e Fast Scan Tune (Ajuste de escaneo rdpido)— Este ajuste reajusta el sistema con voltajes fijos
Q1 necesarios para un rdpido escaneo. Al incrementar las energfas de ion y acortar los tiempos
de salto de los iones a través del analizador de masas, este ajuste proporciona una sefial de ion
incrementada, que es requerida para ajustar la resolucién y realizar la calibracién de masas a una
alta tasa de escaneo. Este ajuste puede causar que los iones de masa alta exhiban un mayor
frente que los otros ajustes predisefiados. Este ajuste realiza un chequeo de fugas y establece la
ganancia del detector en 300,000. No afina la ganancia del detector. Ejecute un fast scan tune
cuando escanee por encima de 10,000 amu/s para mejorar la calibracién de masas para iones de

alta masa.

® CI- Tune (Ajuste CI-)—Usado para analizar muestras con CI negativo. El ajuste estdndar NCI
lleva a cabo una calibracién de masas, y posteriormente ajusta las lentes y establece la
resolucién. Este tipo de ajuste asume que Vd. estd usando metano como gas reactivo Cl y ajusta

el sistema con un flujo de 1.0 mL/min. Este ajuste no afina la ganancia del detector.

Nota Los ajustes de ionizacién quimica son muy diferentes de los ajustes de ionizacién por
impacto eléctronico. Vd. no debe usar un ajuste CI salvo que su instrumento tenga un volumen
de ion Cl y gas reactivo CI instalado.

Nota Si el instrumento fue usado por tltima vez en modo EI y ajustado con un voltaje alto de
repeller antes de cambiar a una fuente de iones CI limpia, debe cargarse un archivo de ajuste con
un voltaje bajo de repeller como ajuste manual, y ser guardado en el instrumento antes de ajustar

en modo CI.

* CI+ Tune(Ajuste CI+)—Este ajuste se usa para analizar muestras con CI positivo. El ajuste PCI
estindar realiza una calibracién de masas, y posteriormente ajusta las lentes y establece la
resolucién. Este tipo de ajuste asume que Vd. estd usando metano como gas reactivo Cl y ajusta

el sistema con un flujo de 1.5 mL/min. Este ajuste no afina la ganancia del detector.

Consejo Si Vd. desea usar gas reactivo amonfaco, conecte metano a un puerto de gas reactivo Cl y
amonfaco al otro. Ajuste el instrumento usando metano, y cambie después al puerto de amoniaco.

D¢ largo tiempo para que el nuevo gas reactivo purgue los tubos CI antes de comenzar su anilisis.
Nota Para afiadir un tipo de ajuste nuevo a la lista, vea Modificacién de un ajuste automdtico.

2. Seleccione la casilla Display Report When Complete de modo que pueda ver el informe de
ajuste después de llevarlo a cabo.
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Figura 21. Mostrar un informe de ajustes
e utoune

Tunetes: ¢ El © Cl_ & Both

[ Daily Tune (buittin) ¥ Display report
(™ Daily Tune Check (uitt-in) il when complete
[~ El Default Tune (bultin)

™ ElFull Tune (uitt-n)

[~ CI- Tune (builiin)

[~ Cl+ Tuna (buit-n)

[~ Full Diagnostics {buit-in)

™ Dailv Tune with Tamets

Now running: ‘ ¥ Show spectra

Action: ‘

| ® oo

3. Seleccione la casilla Show Spectra para mostrar los espectros mientras el sistema se ajusta.

4. Haga clic en el botén Start para comenzar el ajuste.

Nota Asegurese de que las Opciones de Energia en su ordenador no lo lleven a modo
Standby mientras Vd. adquiere datos para su ajuste. De otro modo, éste se interrumpird.
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Figura 22. Mostrar los espectros durante un ajuste automatico

Tunetypes: ¢ El € Cl & Both

|~ Daily Tune {uitt-in) 3 [V Display report
[~ Daily Tune Check (buittin) 4 when complete
[~ El Default Tune {builtin)
[~ El Full Tune (builtn)

[~ Cl- Tune {buikt-n)

[~ Cl+ Tune (builtin)

[~ Full Diagnostics {buitt-in)
[~ Dailv Tune with Taraets Y

i)

Now running: }Daily Tune Check - Tune Report Spectra IV Show spectra

Action: [ Getting spectrum at mass 69.00.

I o - |

100
]

Pezk intensity: 1.96E+07 ZHa

80
1

0

66 67.2 68.4 £9.6 708 72

5. Una vez completado el ajuste, su informe se abrird en el ISQ Series Tune Results Viewer.

Si Vd. no selecciond la casilla Display Report When Complete, Vd. puede hacer clic en
ViewTune Report en el ISQ Series Dashboard y ver el informe.
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Figura 23. Vista de un informe de ajuste.

e i 2-01-05-
en Tune Resu ave Report to 3 Print Report |#] Report Options
Open Tune Results Save Rep PDF (5§ Print Rep: Report Opf |

i 4t of 1 b bl | WholePage -~

1SQ Tune Resuls

Tunz Compited - Thy Jan 5 164535 2012
Tunz SRe: Dafsut B 2012-01-05-15-45-35 g2
Startng TuneFBa: (Faciory Tung)

mz 63.00
i 35,975,083
FWHM 061

SIuA

16235

10822

/62
30X1045
200°C

H

2000°C

) mTor
13%10~-5Tor

Fu8 Scan Spacvrum Not Acgured
Aouviance  REamve Abundance Is0topa Mage Thaoratca
8002 M358,
18,331,514 100.00 x 7000
14997183 21333 555553
785108 50297 33930

H2O (%1859 La3k Cnack: 1.71% of raterance
N2 (%23659)
o2 (%3263
coz (esssy
N2/HZO (%2515)

Primad on: Friday, Fedruary 10, 2012
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6. Compare este ajuste con un informe de ajuste previo. Algunos cambios en la altura de los
picos son normales, pero si la diferencia es significante, vea Resolucién de problemas. Si
Vd. ha hecho mantenimiento recientemente al instrumento, lo més probable es que tenga
una fuga en la columna, valvula de ventilacién o préximo al componente que fue

mantenido.

En la ventana Tune Resulss, Vd. puede abrir los resultados del ajuste, imprimir el informe, o
cambiar el modo en que Vd. visualiza el informe. Para guardar el informe, haga clic en el

icono ® y guirdelo como archivo Microsoft Excel o archivo Adobe Acrobat PDF.

7. Haga clic en Open Tune Results en la parte alta de la ventana y busque otro informe de
ajustes en su ordenador.

Después, haga clic en Open.

Figura 24. Abrir un archivo de resultados de ajuste

4 Load Tune Results File S W g ———. ﬂ
Q . « Userz » Public » Public Documents » ThermolSQ » TuneResults v | 49 | Ssorch TuneResults pe) !
i = = i el

]
Organize ~ New folder =~ i 7
e Eavaiites 4 Name Dats iodified Type Size =
Bl Desktop || Default_EI_2012-01-05-16-46-36isqtuneres  1/5/2012 1:45 BM 15Q Tune Resuite 17 KE
& Downloads |E| Default_f1_2011-12-03-11-31-45.isqtuneres 15Q Tune Results 49 KB
| Recent Places || Default_EI_2011-11-18-17-19-10.isqtuneres 15Q TuneResuls 49KE
% AutoTune_ Bl 2011-11-18-16-57-32isqtun... I5Q TuneResults 51 KE
~u Libraries | AutoTune_El_2011-11-18-16-31-49.isqtun.., /18/ 15Q Tune Results 14 KE =
| Documents & AutoTune H 2011-11-14-15-01-25.sqtun... 714/ I5Q TuneResults 64 KE
J\ Music £ ® AutoTunc_EI_2011-11-14-14-37-41.isqtun.., 14/ I5Q Tune Resulis 14 KB
|| Pictures %] AutoTune_E_2011-11-11-15-03-24.isqtun... 11/20 0 15Q Tune Results 64 KB
8 viceos ] AutoTune_FL_2011-11-11-11-52-26isqtun...  11/11/2011 11:52 18Q Tune Restilts 51 KB
|| AutoTune_E 2011-11-11-11-34-28.sqtun... 11/11/201111;34 ..  I5Q TuneResults 53 KB |4
1 Computer & Default_EI_2011-11-11-10-59-23.isqtuneres 201110:59 .. I5Q TuneResults 48 KE
&, tLocal Disk (C2) ¥ AutoTune_FI_2011-11-11-10-38-50.isqtun...  11/11/2011 10:38 15Q Tune Resuks 42KB
e Removable Disk ( 8| AutoTune_E_2011-11-11-10-20-42isqtun... 11/11/201110:20 ..  I3Q TuneResulis 49 KB
|&| Default_EI_2011-11-11-09-52-20.isqtuneres 15Q Tune Results 47 KB
“‘F Netwark - |®| AutoTune EI 2011-11-09-11-48-23.isqtun.., 11/9/201111:48 AM  15Q Tune Results 51KB ~
File name: - [Tune result files (*.isqtuneres) v]
[ QOpen Iv] l Cancel l

8. Haga clic en Print Report para abrir un cuadro de didlogo de impresién e imprimir su
informe.
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Figura 25. Impresion de un informe de ajuste

-Select Printer

%Add Printer
= Fax
| B Microsoft XPS Document Writer

Status: Ready [~ Printtofile  Preferences

Location:
| Comment: Find Printer... ‘
~Page Range -

& A | Number of copies: ]1 5:

€ Selectior € Curent Page

¢ Page

Print Cancel | b |

4

9. Haga clic en Report Options para seleccionar las tablas ¢ informes que Vd. quiere
mostrar y cambie el nombre de su instrumento. Después, haga clic en OK.

Figura 26. Seleccion de las opciones del informe de ajuste
[ Report Options @

Lab name: | oK |
Instrument name: | Cancel

Calc relative abundance using: |69 v

¥ Include signature line
— Optional reports
[ Diagnostics |~ Devicesettings [ Tune type settings
|~ Custom report
™ Use custom report definition

File name: |

10. Si la sensibilidad y resolucién son adecuadas para ejecutar las muestras iniciales,
Vd. estd listo para desarrollar o ejecutar un método.

Actualizacion de ajustes para la nueva lente RF

Si Vd. ha adquirido la nueva lente 3/RF (PN 1R120574-0103), Vd. debe
actualizar la frecuencia de guifa de iones en la utilidad ISQ Manual Tune y

reajustar su instrumento.

% Para actualizar la frecuencia de guia de iones usando la utilidad 1SQ Manual
Tune

1. Abra el ISQ dashboard y haga clic en Air & Water/Tune.
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Figura 27. Acceso a la utilidad de ajuste manual ISQ desde el 1SQ Dashboard

Auto Tune

View Tune Report

Tune Types

Method Editor

AutoSIM

Air & Water / Tune

Instrument Control

Shut Down

@
Status [Malyzer [Power I Mai

Status: ’ Idle

Actual
« MS transfer line temp.: 250 *C
v lon source temp.: 200 °C
v Vacuum: oK
Foreline pressure: 38 mTomr
lon gauge pressure: 1.1x10° Torr
Turbo-pump speed: 100 %

Cl reagent gas flow: 0.0 mL/min 0.0 mL/min

2. La ISQ Manual Tune Utility se abre. Seleccione Frequency Tune del ment
superior. Vea la Figura 28.
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Figura 28. Seleccion de ajuste de frecuencia

Ajuste de frecuencia

Iﬁ’tmruurue el Save Tund|File | £ Get from Instrument {2 Save to Instrument | & Reset Multiplier

Mass & Resolution Tune | Frequency Tune | Target Tune Factors|

Relative abundance
50
1

T e ]
B B 7 19 2 A3 B 27 2 3 B B I P 41 43

Instrument status: Idle Embedded system version: 210.0.84.19

3. Seabre la pdgina Frequency Tune. En la parte derecha de la pantalla, bajo Device,
seleccione Ion Guide y después haga clic en Start. Vea la Figura 29.

Thermo Scientific Gufa del usuario Serie 1SQ 33



3 Ajuste del espectrometro de masas Serie 1SQ
Actualizacién de ajustes para la nueva lente RF

4

Figura 29. Comienzo del ajuste “Frecuencia de gufa de iones’
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4. Cuando el instrumento ha terminado de detectar la frecuencia de guia de iones, vaya a
Save To Instrument en el ment superior. Se abrird un cuadro de didlogo confirmando que
los detalles de los ajustes han sido guardados en el instrumento. Vea la Figura 30.

Figura 30. Guardando la nueva frecuencia de gufa de iones en el instrumento
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5. Para confirmar que las intensidades son suficientes para el ajuste, seleccione Mass &
Resolution Tune en el ment superior para volver a la pagina de inicio ISQ Manual Tune.

6. Elija 3 del ment desplegable Spectra. Vea la Figura 31.
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Figura 31. Seleccién del niimero correcto de espectros a escanear
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7. Seleccione EI del ment Cal. Gas Level. Vea la Figura 32.
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8. Haga clic en Start Scan.

9. Cuando el instrumento haya terminado de escanear, chequee las intensidades de las masas
69, 219, y 502. Establezca las masas usando el ment Mass drop-down bajo cada espectro.
Vea la Figura 33.
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gura 33. Comprobacion de las intensidades de masas
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Nota Las intensidades pueden ser menores de lo que eran en el ajuste anterior de

frecuencia para la guia de iones hasta que las lentes hayan sido ajustadas en Auzo Tune.

10. Una vez que Vd. haya confirmado que las intensidades sean suficientes para el ajuste,
reajuste el sistema Serie 1SQ.
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Creacion de un método

Una vez que el espectrémetro de masas Serie ISQ ha sido ajustado, Vd. puede crear un método

para cada componente de su sistema. Los métodos se usan para indicar al sistema GC/MS cémo

realizar la recogida de datos.
Contenido
* Creacién de un método para el muestreador automético
* Creacién de un método para el espectrémetro de masas Serie ISQ

* Creacién de un método para el GC

“~ Para crear un método para el espectrometro de masas Serie 1ISQ, GC, y muestreador
automatico

Nota Para mds informacién sobre creacién de métodos para instrumentos especificos y

software, dirijase a la documentacién apropiada.

1. Haga clic en Method Editor en el ISQ Series Dashboard para abrir el editor de métodos.
Vea la Figura 34.
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Figura 34. Acceso al Editor de métodos desde el ISQ Series Dashboard

Auto Tune

View Tune Report

Tune Types

Method Editor

Air & Water / Tune

Instrument Control

2]

Status lAnaIyzef | Power | Maimenancel

Status: ’Idle
Actual Set-Point
« MS transfer line temp.: 250 °C 250 C
+ lon source temp.: 200 °C 200 °C
« Vacuum: oK
Foreline pressure: 51 mTom
lon gauge pressure: 1.3x10° Tor
Turbo-pump speed: 100 %
Cl reagent gas flow: 0.0 mL/min 0.0 mL/min

Creacion de un método para el muestreador automatico

1. Cree un método para el muestreador automdtico. A continuacién se detallan
instrucciones para establecer los pardmetros comunes. Dirijase a la documentacién de su

muestreador automdtico para hallar directrices especificas.

Nota Todos los instrumentos configurados se muestran en el panel izquierdo de la ventana
Xcalibur Instrument Setup. Si no se muestran los instrumentos Vd. debe configurarlos, segtin se

detalla en Reconfiguracién de su instrumento.
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Figura 35. Configuracién del muestreador automatico
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a. Configure el grupo de muestreo:

* Sample Volume (Volumen de muestra)—Use este campo para introducir el volumen de muestra a

ser inyectado en el GC. Los valores tipicos estdn entre 0.5y 5 u L.

* Plunger Strokes (Emboladas)—Use este ment desplegable para seleccionar el nimero de

emboladas a usar cuando se prepara la muestra. Las burbujas de aire en la jeringa cambian la
cantidad de muestra inyectada, lo que puede causar una variacién de la sefial en diferentes
ejecuciones. Para prevenirlo, incremente el nimero de emboladas para reducir la posibilidad de

encontrar burbujas de aire en su jeringa. Los valores tipicos estdn entre 3 y 10.

Viscous Sample (Muestra viscosa) —Use este campo seleccionando Yes si su muestra es viscosa
o No si su muestra es no viscosa. Con una muestra viscosa, la jeringa se llena m4s lentamente
que si es no viscosa. Dado que la cantidad de tiempo ahorrada con este pardmetro es tan

pequefia puede resultar conveniente ajustar permanentemente esta opcién en Yes.

* Sampling Depth in Vial (Profundidad de muestreo en el vial)—Use este ment desplegable
para seleccionar la profundidad (Center - Centro o Bottom - Fondo) a la cual la punta de la aguja
de la jeringa serd colocada en el vial de la muestra cuando va a llenarse. Bostom es el ajuste por

defecto, y también el mds cominmente usado.
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b. Configure el grupo de lavados:

Pre-Injection (pre-inyeccién)—Use los campos Solvent (disolvente) y Cycles (ciclos) para
establecer el nimero de lavados de disolvente que ocurrirdn antes de que el muestreador
automdtico tome la muestra. Vd. deberd siempre ejecutar varios aclarados de la muestra, bien
antes o después de la inyeccidn, para asegurarse de que no haya restos de muestra de una
inyeccién a la siguiente. Vd. puede configurar los ajustes de modo que la jeringa sea lavada con
el mismo disolvente que fue usado en los lugares A, B, C o D o con los disolventes AyBo Cy

D. Tipicamente, hay 0 o 1 ciclos de lavado pre-inyeccién.

Sample (muestra)—Use el mend desplegable Rinses (aclarados) para seleccionar el ndmero de
veces que la jeringa es aclarada con su muestra antes de cada inyeccién. Los aclarados ayudan a
asegurar que la muestra a inyectar no estd diluida por los disolventes residuales del aclarado. Al
lavar la jeringa con su muestra antes de la inyeccién, la dilucién es minima. El ajuste estindar
estd entre 1y 3 aclarados. Si Vd. tiene una cantidad muy limitada de muestra, sin embargo, Vd.

preferird ajustar este campo a 0 para conservar la cantidad la muestra.

Post-Injection (post-inyeccién)— Use los campos Solvent (disolvente) y Cycles (ciclos) para
establecer el nimero de lavados de disolvente que ocurrirdn después de que el muestreador
automdtico haya inyectado muestra. Vd. debera siempre ejecutar varios aclarados de muestra,
bien antes o después de la inyeccién, para asegurarse de que no haya restos de muestra de una
inyeccién a la siguiente. Vd. puede configurar los ajustes de modo que la jeringa sea lavada con
el mismo disolvente que fue usado en los lugares A, B, C 0 D o con los disolventes AyBo Cy

D. Tipicamente, hay de 1 a 5 ciclos de lavado post-inyeccidn.

c. Configure el grupo Injection:

Gufa del usuario Serie ISQ

Injection Depth (profundidad de inyeccién)—Use el ment desplegable para seleccionar
Standard o Minimum para indicar de qué modo serd introducida la muestra en el GC. Si Vd.
selecciona Standard, el muestreador automdtico insertard la aguja entera en el puerto de
inyeccidén. Si Vd. selecciona Minimum, el muestreador automdtico apenas entrard en el puerto

de inyeccidn.

Pre-inj Dwell Time(s) —Use este campo para definir el tiempo en segundos que la aguja

estard en el puerto de inyeccién antes de que el émbolo inyecte la muestra.

Post-inj Dwell Time (s)— Use este campo para definir el tiempo en segundos que la aguja

estard en el puerto de inyeccién después de que el émbolo inyecte la muestra.

Las dos formas principales de inyeccién son las técnicas de la aguja caliente y la de la aguja fria.

En una inyeccién de aguja caliente, la aguja es precalentada antes de introducir la muestra, lo
que hace que la muestra se vaporice antes de abandonar la aguja. El vapor se mezcla entonces
con gas portador y es arrastrado a la columna. En una inyeccién de aguja fria, la aguja se
mantiene lo més fria posible, de modo que la muestra es introducida como liquido, para ser
vaporizada en el inyector. El vapor de la muestra es producido mds cerca de la entrada de la
columna, lo que puede acarrear una mejor sensibilidad, pero una peor reproducibilidad de una

ejecucion a otra.
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Para usar la técnica de la aguja caliente, seleccione profundidad de inyeccién estindar y use un
pre-injection dwell time de al menos 2 segundos. Para usar la técnica de la aguja fria, seleccione
profundidad de inyeccién minima y no use pre-injection dwell time. El post injection dwell time
puede ser usado para limpiar la aguja y asegurarse de que todos los componentes semi-voldtiles

son evacuados del sistema antes de que se realice la siguiente inyeccidn.

Creacion de un método para el espectrometro de masas Serie 1ISQ

Thermo Scientific

Haga clic en icono ISQ Series en el panel izquierdo para crear un método para el

espectrémetro de masas Serie [SQ.

1. Para crear un método de adquisicidn, en el ment desplegable Method Type seleccione

Acquisition-General. Un método de adquisicion se usa para recopilar datos.

Nota El método maintenance (mantenimiento) se usa para calentar o enfriar el instrumento
serie ISQ durante una secuencia. Esto puede ser de utilidad si quiere llevar a cabo estas

tareas de manera automatizada como parte de su adquisicién de datos.

Figura 36. Creacion de un método de adquisicién general para el espectrémetro Serie ISQ
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2. Ajuste MS Transfer Line Temperature (temperatura de la linea de transferencia del MS)
Este campo representa la temperatura de la linea de transferencia, que es el tubo que
contiene la columna segin deja el horno GC y entra al espectrémetro de masas Serie I1SQ .
La temperatura mdxima permitida es de 400 °C. Sin embargo, Vd. dafard la columna y
contaminard el instrumento serie ISQ si Vd. ajusta la temperatura de la linea de

transferencia por encima de la temperatura mdxima permitida para la columna.

Guia del usuario Serie ISQ

41



4 Creacion de un método
Creacion de un método para el espectrémetro de masas Serie ISQ

Dlw/d &) X||

Methodtyoe: | SETREE il -] |Uce oecersl soauisition methoda 0 acauite ary data type.

[ MSwansieriinatomp. [0 3. € lov‘uaianmodo'lsl - ~Fun
@ ; © Probe
on saurce femp: [ At cestpe  [Name 5| O e oiise

Frrre—— ] ¢
I~ Scquisition threshold  [7000 3 Cl goa flom: 100 —Jmusmia | 200 o0l grovps Stopafier  [100 min

[ T [l [P [ rione
&
I R

IS0 Serms

TR4CEGC Uz

3. Ajuste Ion Source Temperature (temperatura de la fuente de iones). Introduzca un valor entre 0 y
350 °C. La temperatura 6ptima depende del analito. Mayores temperaturas mantendrdn mds
limpia la fuente de iones, pero conllevard una mayor fragmentacién, lo que puede reducir la
sensibilidad. Para la mayoria de compuestos, una temperatura de fuente de 275 °C (por defecto) es

adecuada.

Nota Para un mejor resultado, ajuste el instrumento a la misma temperatura que ejecutard los andlisis

en su método.

4. Seleccione la casilla Acquisition Threshold (Umbral de adquisicién) e introduzca la altura
minima de pico para el archivo de datos, si fuera necesario. Si su pico tiene una intensidad inferior
a este umbral, no serd guardado. Este ajuste puede ayudar a reducir ruidos, pero también puede
alterar las proporciones de isdtopos mostradas, ya que las sefiales de isétopos mds pequefos serdn
reducidas en mayor medida.

5. Seleccione EI del menti desplegable Ionization Mode (modo de ionizacién).

Nota Solo use CI si ha instalado un volumen de ion CI en el instrumento y ha conectado gas reactivo
Cl a su sistema. Si Vd. tiene Cl, seleccione un tipo de gas CI del ment desplegable y ajuste CI Gas
Flow (flujo de gas CI). (Habrd una pausa de dos minutos cuando cambie puertos para el tipo de gas
CI). Los valores tipicos para Metano CI para NCI son 1.0-1.5 mL/min. Para Metano CI para PCI, los
flujos de gas tipicos son 1.5-2.0 mL/min.

6. En el grupo Run Completion (final de una ejecucién), seleccione la accién que quiere que ocurra

al final de una ejecucién:
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a.  GC Run Time—Seleccione esta opcidén si Vd. quiere que el sistema Serie 1SQ finalice la
ejecucién cuando el proceso de GC se complete. Este es el ajuste mds comin.

b. Probe Run Time—Seleccione esta opcién si Vd. tiene instalado un controlador de sonda y Vd.

quiere que el sistema [SQ finalice la ejecucién cuando el proceso de la sonda se complete.

c.  Select Stop After—Seleccione esta opcidn para ajustar el nimero de minutos que Vd. quiere
que funcione el sistema ISQ. El final de la ejecucién puede estar entre 0 y 1.000 minutos. Esta
opcién le permite a Vd. parar la adquisicién cuando todos los compuestos de interés han eluido
pero el GC estd atin a elevada temperatura, para mantener limpia la columna. Recomendamos

que Vd. seleccione esta opcién porque ahorra tiempo de quemado en el filamento.

Nota En modo 7imed Acquisition, la ejecucién termina cuando el sistema ISQ ha completado la

adquisicién del tltimo compuesto en su método. Estos ajustes no se aplican.

7. En el panel Scans, haga clic en una fila para introducir informacién de escaneo.

Figura 37. Introduccion de informacion de escaneo
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Nota Si alguna de las columnas nombradas a continuacién no se muestra en el panel Scans, Vd.
podré hacer clic derecho en un encabezamiento y mostrarlas. También puede reorganizar las

columnas haciendo clic en el encabezamiento de una columna y arrastrindola a derecha o izquierda.

a. La columna Time (min) se usa para establecer el tiempo en que el sistema Serie ISQ comienza a
adquirir datos tras el inicio del GC. Lo habitual es dejar un lapso que permita al disolvente

pasar a través de la columna antes de comenzar una adquisicién.
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b.

44  Guia del usuario Serie ISQ

Por ejemplo, en este método, el rango de masas de 50-550 amu serd escaneado en

0.2 segundos. Comenzando en el mismo tiempo de inicio, serdn observadas tres diferentes masas
SIM a 100, 150, y 200 durante 0.2 segundos cada una. Estos escaneos simultdneos, barrido
completo y SIM comenzardn a los 2.5 minutos de la ¢jecucién del GC. Vd. obtendrd un ser
completo de escaneos cada 0.816 segundos.

A los 4 minutos en la ejecucién del GC, el escaneo ha cambiado completamente. Ahora, el
rango de barrido completo es de 35-150 amu, y es escaneado cada 0.1 segundos, y las dos masas
SIM son de 450 y 614 amu, que son escaneadas durante 0.1 y 0.2 segundos respectivamente.

Todos estos escaneos se repetirdn cada 0.412 segundos hasta que termine la ejecucién GC.

Todos estos escaneos usan el ultimo archivo de ajustes (sune file) guardado en el instrumento.

La columna Mass List or Range dice al sistema Serie ISQ qué masas ha de escanear. En modo
barrido completo, introduzca las masas inicial y final separadas por un guion. En modo SIM
introduzca en este campo las masas individuales o valores multiples (siempre que estén

separados por una coma). Cada rango de barrido completo debe situarse en una linea separada.

Nota Cada linea en un escaneo debe solo contener un rango de barrido completo o masas

individuales SIM. No pueden ser mezclados en la misma linea.

En modo SIM, la columna Dwell or Scan Times define la cantidad de tiempo (en segundos)
que el instrumento serie ISQ observard su masa de ion SIM. Si Vd. estd en modo barrido
completo, la columna Dwell or Scan Times determina la cantidad de tiempo para cada barrido
individual. Vd. debe ajustar este valor para comprender 5-20 escaneos a lo largo de su pico GC.
Si Vd. hace escaneos de menos, el 4rea del pico GC pico es demasiado imprecisa. Si son
demasiados, la sefial del instrumento Serie ISQ resulta menos precisa. El valor por defecto es de

0.2s.

La columna Tune File Name selecciona un archivo de ajustes para ser usado en este escaneo.
Debe ser el archivo de ajuste automdtico que Vd. creé en Ajuste del espectrémetro de masas

Serie [SQ. También puede ser usado un archivo de ajustes especifico para cada escaneo.

La columna Scan Name contiene una descripcién del escaneo. El nombre puede ser usado como
etiqueta para indicar el compuesto usado en el escaneo.

La columna SIM Widths ajusta el rango de amplitud de la ventana SIM. El rango de valores
puede estar entre 0.01 y 10. El valor por defecto es 1 amu, que significa que el instrumento
tomard todos los iones desde su masa SIM +/- 0.5 amu. Amplitudes SIM mds estrechas

acarrean una mayor especificidad.

La columna Ion Polarity solo se usa en modo CI, que es el tnico modo de generar iones

positivos y negativos. En modo EI, esta columna debe siempre mostrar Positive.

La columna Data Type determina si Vd. quiere adquirir espectros de masa de tipos Profile,
Centroided, o Nominal. El tipo centroided es el més comiin, ya que es usado por la mayorfa de
librerfas y produce archivos de datos mds pequefios. El tipo de espectros de masa profiled
proporciona picos espectrales de masa detallados, lo que conlleva grandes archivos de datos con

detalles que el tipo de espectro centroided no contiene. Cuando Vd. quiera realizar escaneos
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rdpidos (de hasta 20,000 amu/s), seleccione Nominal de la lista desplegable bajo Data Type.

Figura 38. Seleccién de espectros de masa nominal
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8.  En el panel Groups, revise la informacién en cada fila. Segtin Vd. va creando escaneos en el panel
Scans, se va mostrando automdticamente informacién en el panel groups.

Nota Si alguna de las columnas nombradas a continuacién no se muestra en el panel Groups, podrd
hacer clic derecho en un encabezamiento y mostrarlas. También puede reorganizar las columnas
haciendo clic en el encabezamiento de una columna y arrastrdndola a derecha o izquierda.
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a. La columna Time muestra el tiempo tras el inicio del GC en el que el espectrémetro de masas

Serie ISQ comienza a adquirir este grupo de escaneos en particular.

b. La columna Total Scan Time indica la suma de los tiempos de los escaneos en todos los
segmentos. Incluye el tiempo de estabilizacién que hay entre cada escaneo. En este método, que
comienza a los 2.5 minutos del inicio de GC, Vd. obtendrd un set completo de escaneos cada
0.816 segundos. A los 4 minutos en la ejecucién del GC, el escaneo ha cambiado
completamente. Ahora, los escaneos se repetirdn cada 0.412 segundos hasta que termine la
ejecuciéon GC.

c. La columna Chrom Filter On activa el filtro cromatogrifico. Este filtro suaviza los datos
espectrales segtin se van adquiriendo, lo que puede incrementar la relacién senal-ruido en un
factor de 2 o més. El filtro cromatogréfico es il sobre todo cuando se adquieren al menos

cuatro escaneos completos para un pico GC. Este ajuste se mantiene tipicamente activado.

d. Use la columna Chrom Filter Peak Width para ajustar la anchura del pico a la del pico GC (en
segundos). Si la anchura del pico fuera demasiado grande, la intensidad de la sefial se veria

reducida. El valor por defecto es 1 s.

e. La columna Filament On enciende y apaga el filamento en el segmento seleccionado.
El apagado del filamento prolonga su vida atil y mantiene la fuente de iones limpia por mds
tiempo. Sin embargo, no se obtienen datos. Use esta columna si Vd. tiene analitos eluyendo
antes del pico del disolvente. Vd. puede crear un segmento para apagar el filamento durante el

pico del disolvente para preservar el filamento.
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Use columna Corriente de emisién para establecer la corriente de emisién usada durante la
adquisicién. Para un rendimiento analitico y estabilidad éptimos, use la corriente de emisién a
la que fue ajustado el sistema. Sin embargo, si Vd. quiere usar una corriente de emisién
diferente, deseleccione la casilla Use Tune File Corriente de emisién e introduzca un valor en la
columna Corriente de emisién (pA). Una corriente de emisién alta llevard a una produccién de
mds iones, pero la interaccién de demasiados iones en la fuente puede causar degradacién en la

resolucién y en la senal.

La columna Use Last Tuned Detector Gain indica que Vd. quiere usar la ganancia del detector
establecida en el autoajuste Serie ISQ o una ajustada y escaneada manualmente. Si Vd. no
necesita usar la ganancia del detector establecida en el autoajuste Serie ISQ, puede ajustarla
manualmente. Ganancias mds altas dardn sefiales mayores, pero acortardn la vida uil del

detector cuando sean detectadas muestras concentradas.

h. Use la columna CI Gas Flow para establecer el flujo de su gas reactivo. Recuerde establecer C7

gas flow tanto en la columna Groups como en la parte de alta del editor de métodos. Solo el

valor en lo alto del método es enviado cuando se inicia el MS con el método.

Use la columna CI Gas Type para establecer el tipo de gas conectado a uno o ambos puertos de
gas CI (A o B). Asegtirese de que el gas que Vd. ha asignado a un puerto esté de hecho
conectado a ese puerto, ya que cada gas ClI tiene una calibracién especifica de flujo frente a

viscosidad.

La columna Cal Gas conecta el gas de calibracién durante una ejecucién. Este ajuste puede ser
atil para confirmar que el sistema esté generando iones y almacenando los datos a disco
correctamente. Normalmente, el ajuste estd en “off”, pero Vd. puede dejar pasar un pequeno
nivel de gas de calibracién a la fuente si selecciona EI. Si Vd. tiene un médulo de flujo dual de
gas de calibracién, Vd. puede seleccionar CI para un nivel alto de gas.

9. (Solo para métodos Acquisition-Timed (adquisicién programada)) En el panel Scans, haga lo siguiente:

Figura 39. Ajustes de escaneo con adquisicién programada
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b.

Use Tune File para seleccionar un archivo o archivos de ajuste para ser usados en este escanco. Si
Vd. estd usando EI, solo estd disponible el ment desplegable Tune File(+). Si Vd. estd usando CI
negativo, seleccione un archivo de ajuste del ment desplegable Tune File(-). Elija
AutoTune_NCI para usar el archivo de ajuste automdtico Cl negativo mds reciente que Vd. cred
en Capitulo 3, “Ajuste del espectrémetro de masas Serie ISQ” Si Vd. estd usando CI positivo,
seleccione un archivo de ajuste del ment desplegable Tune File(+). Elija AutoTune_PCI para
usar el archivo de ajuste automdtico CI positivo més reciente que Vd. cred en Capitulo 3, “Ajuste

del espectrémetro de masas Serie [SQ”. El software muestra por defecto el tltimo archivo de

ajuste AutoTune_NCI o AutoTune_PCI que Vd. ha creado.

En el 4rea Detector Gain ajuste la ganancia del detector. Seleccione la opcién Use Last Tuned
Detector Gain para indicar que Vd. quiere usar la ganancia del detector establecida en Autoajuste
Serie ISQ. Si Vd. no necesita usar la ganancia del detector establecida en Autoajuste Serie ISQ,
puede introducirla manualmente. Ganancias mds altas producen sefiales mds altas, pero pueden
acortar la vida atil del detector o saturar el electrémetro con demasiada senal cuando se detectan
muestras muy concentradas. Para establecer manualmente la ganancia del detector, seleccione el
botén Use Specified Detector Gain e introduzca el valor deseado en la casilla Detector Gain.

Use la casilla Corriente de emisién para establecer la corriente de emisién usada durante la
adquisicién. Para un rendimiento analitico y estabilidad éptimos, use la corriente de emisién a la
que fue ajustado el sistema. Sin embargo, si Vd. quiere usar una corriente de emision diferente,
seleccione el botén Use Specified Corriente de emisién e introduzca un valor en la casilla
Corriente de emisién (pA). Una corriente de emisién alta llevard a una produccién de mds iones,
pero la interaccién de demasiados iones en la fuente puede causar degradacién en la resolucién y

en la sefal. El margen de error es de £ 0.5 pA.

d. Segtin proceda, use las opciones en el 4rea Scan Settings para ajustar ain mds su método.

i. Bajo Peak Width, Vd. puede cambiar la anchura minima de pico en la linea base y
los escaneos deseados por pico. Estos valores se usan para calcular el tiempo total
de escaneo, que incluye el tiempo SIM y el tiempo de barrido completo. La
anchura minima de pico en la linea base debe ser establecida en relacién

aproximada al pico cromatogrifico mds estrecho en su andlisis.

ii. Bajo Full Scan, Vd. indica si se ejecutard un barrido completo junto con SIM. El
Mass Range, Scan Time, Start y End Time pueden ser establecidos después de
haber seleccionado el botén Use Full Scan. El tiempo Full Scan reducird el tiempo
SIM sin aumentar el tiempo total de escaneo. Si Vd. solamente quiere usar
barrido completo en una parte de su método, Vd. puede introducir los tiempos

full-scan starty end.

iii. El campo Minimum Dwell Time indica el nivel de congestién en su método. Una
vez que minimum dwell time alcanza 0.001 ms, el método estd demasiado
congestionado para funcionar apropiadamente, y Vd. debe ajustar las ventanas de
adquisicién de los compuestos para reducir el nimero de iones adquiridos de
manera simultdnea. Este campo es de solo lectura y no es editable.

iv. Seleccione la casilla Allow for Asymmetric Acquisitions para afiadir tiempo extra al
comienzo o final de una ventana de adquisicién sin afectar a otros tiempos en su

escaneo. Cuando Vd. elige esta opcién, las columnas Pre-width and Post-width
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son afiadidas a su método. Introduzca los tiempos extra en estas columnas.

e. Si Vd. quiere vincular con un método externo, seleccione la casilla Link to External File. Vd.
puede vincular a un archivo de método .csv or .xml.

Nota Para editar los escaneos dentro del editor de métodos Serie ISQ, deshabilite la casilla Link
to External File.

Figura 40. Vincular a archivos de método externos
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f. Introduzca el nombre del analito en la columna Name (refiriéndose al nombre del
analito) o, en su archivo externo, introduzca el nombre del analito en la primera
columna. También puede hacer clic-derecho en esta ventana para buscar un analito en

su método. Esta funcién es atil si Vd. debe editar un analito en un método complejo.

g. Enla columna RT, introduzca los tiempos de retencién para métodos SIM. El tiempo
de retencidén es el tiempo que lleva a un analito para pasar de la entrada de la columna
al detector.

h. En la columna Window (min), introduzca los tiempos de adquisicién. Ventanas mds
pequefias de adquisicién incrementan la sensibilidad, pero pueden causar que pierda su
pico si el ajuste es demasiado pequeno. Cambiar el tamafio de la ventana solamente
afecta a la sensibilidad si reduce el niimero de compuestos analizados en un segmento.
Si las ventanas no se solapan, Vd. no notard una mejora reduciendo la ventana de
adquisicién.

i. En la columna Mass, introduzca la masa del ion que Vd. desea monitorizar.

j. Use la columna Ion Polarity si Vd. estd usando modo CI para pedir al instrumento
generar iones positivos o negativos. Solamente use esta columna si Vd. estd usando

modo CI. En modo EI, esta columna debe siempre mostrar Positive.
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k. Vd. puede establecer el nimero de analitos adyacentes a mostrar en su método usando
la casilla de seleccién Number of Adjacent Analytes to Show que se encuentra en el
cuadro de didlogo Options, al que se accede desde el ment principal Serie ISQ. Vea

la Figura 41. Vea el ntimero de analitos que ajusta en la vista Show Analysis.

Los ajustes en esta columna son tnicamente para uso informativo, y no afectardn su

adquisicién.

Figura 41. Cuadro de didlogo Options
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l. - Haga clic en Show Analysis (vea Figura 42) para validar su método. Aparecerd una

lista con todos sus analitos por su nombre y ordenados por sus tiempos de inicio.

Figura 42. Acceso a la funcién Show Analysis

Resulting total scan time: [W sec
SIM Time: 0300 sec
Min dwell time; 0.001 sec

~Acquisition window option

[~ Allow for asymmetric acquisition windows

Boton
Show Analysis

m. Use la barra de desplazamiento en la derecha para ver todos sus analitos. Vd. puede
también hacer clic en Walk Analytes para que el software automdticamente vaya a
través de su lista de analitos. Cuando un analito estd en amarillo, es el analito activo.
Las barras azules verticales indican dénde empiezan y terminan los segmentos de
escaneo. Mientras esté activo el proceso, el botén Walk Analytes leerd Stop Walking.
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Haga clic en cualquier momento en Stop Walking para detener el proceso.

Consejo Si sus ventanas SIM estdn demasiado congestionadas para lograr el tiempo total de
escaneo en el tiempo minimo de permanencia (minimum dwell time), los segmentos se
resaltan en rojo. Esta advertencia muestra que no hay tiempo suficiente en el segmento para
escanear todos los eventos. En este caso, el método no puede ser validado o guardado y
aparece un icono de precaucién cerca del titulo. Para corregirlo, reduzca el nimero de
compuestos solapados o cambie los tiempos de las ventanas. Cuando las barras de pico estdn
resaltadas en naranja, se advierte de que habrd menos escaneos en el pico que los deseados.
Ademds, si su lista contiene compuestos duplicados, el centro de una de las barras de pico
duplicadas mostrard un patrén cruzado en naranja, en lugar del blanco habitual. Elimine

uno de los compuestos duplicados para evitar problemas con el andlisis de datos.

Figura 43. Walking Analytes
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10. Para importar un método MS Serie TSQ 8000™ o TSQ Quantum™ , elija ISQ Series |
Import MS Method. Vea Figura 44.

Nota Esto solamente importard la parte MS del método. Vd. debe ajustar los pardmetros de
GCy del muestreador automdtico.
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Figura 44. Importacién de métodos
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11. Elija ISQ Series | Import Timed Scans para importar archivos .csv o .xml de métodos
anteriores. El software solamente cargard archivos en formatos validos. Si su archivo no es
valido, Vd. recibird un mensaje de error y no podrd importar el archivo al editor de
métodos.

Consejo Exporte una lista de escaneos programados para ver un ejemplo de formato vilido.

12. Elija ISQ Series | Append Timed Scan from File para afiadir escaneos de anteriores métodos
al final de su lista de escaneos abierta. Como antes, Vd. puede importar archivos .csv o
xml. El software solamente cargard archivos en formatos vélidos. Si su archivo no es vdlido,

Vd. recibird un mensaje de error y no podrd importar el archivo al editor de métodos.

13. Elija ISQ Series | Export Timed Scans para exportar su método como archivo .csv. Si Vd.

prefiere editar sus mérodos en aplicaciones de hojas de cdlculo, Vd. querrd usar esta opcién.

14. Elija ISQ Series | Create Compound Data Store Export File para preparar su archivo para

la base de datos de compuestos en la aplicacién TraceFinder.
a. Haga doble clic en un ion de cada analito para establecerlo como ion de cuantificacidn.

b. Haga clic en Create Export File para guardar su archivo en la base de datos de
compuestos de TraceFinder. Vea la documentacién de TraceFinder para mds informacién.

15. Elija ISQ Series | Create Segment List From Timed Scan List para importar un método
general de adquisicién.
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16. Elija ISQ Series | View Tune Report para ver el ltimo informe de ajuste que usar el
método. Elija Report Options para abrir el cuadro de didlogo Repors Options (vea la Figura

45) y afiada informacién de identificacién al informe de ajuste.

Figure 45. Configuracion de las opciones del informe de ajuste

| < Y
Report Options E:SJ

Lab name: I oK |
Instrument name: I Cancel

Calc relative abundance using: 169 v

¥ Include signature line
Optional reports
I~ Diagnostics |~ Devicesettings [~ Tune type settings
Custom report
I™ Use custom report definition

File name:

Creacion de un método para el GC

Haga clic en el icono GC en el panel izquierdo para crear un método GC.

Creacion de un metodo para el TRACE 1300 o el TRACE 1310 GC

<> Para crear un método para el TRACE 1300 o el TRACE 1310 GC

1. Haga clic en la pestaiia Oven para ajustar las temperaturas del horno. Siempre hay, al
menos, una temperatura y tiempo en cualquier programa de temperatura GC. En la fila
Initial, introduzca la temperatura inicial, que debe estar 4 °C por encima de la temperatura
ambiente, y ser menor que la temperatura de operacién méxima de su columna GC. Si Vd.
establece la temperatura inicial en un valor por debajo de este limite, el GC no alcanzaré la
temperatura inicial. Si Vd. establece la temperatura por encima del limite, la columna GC
se dafard. Vd. puede establecer el tiempo inicial de espera en un valor entre 0 y 999.99
minutos. La temperatura inicial tipica es de al menos 10 °C por encima del punto de
ebullicién del disolvente de su muestra y el tiempo inicial es por regla general lo

suficientemente largo para que el disolvente se desplace a través de la columna.
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Figura 46. Ajuste de los parametros del horno GC en el TRACE 1300 o TRACE 1310 GC

Gufa del usuario Serie 1ISQ
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Vd. puede seleccionar un mdximo de 32 rampas de temperatura, cada una con su propia
velocidad de incremento de temperatura, temperaturas finales y tiempos de espera. Un
programa tipico tendrd una o dos rampas. El perfil de temperatura del GC es el método
principal para separar sus analitos, disolvente, y matriz. Su perfil de temperatura ha de ser

optimizado para sus necesidades analiticas.

Vd. puede también seleccionar la temperatura de horno méxima permitida, que debe ser
ajustada a la temperatura mdxima permitida por su método, no el méximo permitido por su
columna. La temperatura mdxima permitida por el GC es 450 °C. Esto previene que Vd. use
accidentalmente una temperatura que pueda dafar su columna. El prep-run timeour es la
cantidad de tiempo médxima que el GC esperard antes de renunciar a una inyeccién. Por
ejemplo, con el valor por defecto de 10 minutos, si el GC estd listo para recibir una
inyeccién, pero tras diez minutos no la recibe, el GC interrumpird la espera. Esto ocurre
usualmente en caso de error. El tiempo de equilibracién es una demora entre cuando el GC
estd a temperatura y cuando el GC informa de que estd listo. Esta demora estd ajustada

normalmente en 0.5 minutos.

PRECAUCION - DANO AL INSTRUMENTO. Aseguirese de no sobrecalentar la columna GC, ya

que podria contaminar el espectrémetro de masas Serie ISQ.

2. Los TRACE 1300 y 1310 GC también tienen la opcién de posibilitar el uso de crio génesis
para enfriar el horno. Si esta opcién estd seleccionada, la temperatura minima permitida en
una rampa de temperatura bajard de 0 °C a-99 °C. El GC también permite el uso de una
limpieza de columna post-ejecucién. Esta no es normalmente usada porque el material

purgado de la columna en este paso entraria al espectrémetro de masas Serie 1SQ,
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lo que podria ocasionar contaminacién. Si Vd. quiere usar esta funcidn, ajuste la
temperatura del horno GC, asi como la cantidad de tiempo a permanecer en esa
temperatura después de finalizada la ejecucion analitica. Vd. puede también ajustar la

cantidad de presidn usada para empujar el gas portador a través de la columna.

3. Si Vd. tene un inyector spliz / splitless (SSL), haga clic en la pestania S/SL-Front o S/SL-

Back para configurar los ajustes de puerto del inyector. El inyector (inlez) debe estar
activado y ajustado a una temperatura que sea al menos 10 °C mds alta que el punto de
ebullicién de su analito menos voldtil. El material debe ser inyectado al puerto para ser
vaporizado y entrar rdpidamente en la columna GC. Temperaturas més altas pueden
acarrear la descomposicion térmica de algunos analitos, por lo que Vd. tendrd que optimizar

la temperatura del inyector para su andlisis. La temperatura SSL puede ser ajustada hasta
400 °C (un valor tipico serfa 225 °C).

Figura 47. Bisqueda de los ajustes del Inyector SSL en el TRACE 1300 o TRACE 1310 GC
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Muy ttil para diluir altas concentraciones de muestra, el flujo dividido (Spliz flow) es la
cantidad de gas que es arrastrada a través del inyector al puerto de escape. Valores més altos
acarrean mayor dilucién. El sp/iz flow reducird la cantidad de contaminacién que se acumula
en su sistema. La proporcién de flujo dividido (spliz flow ratio) es la proporcién de Split flow
frente al flujo del gas portador. Y es, efectivamente, la proporcién en la que estd diluida la
muestra. Este ajuste estd normalmente activado y en un valor de flujo de 50 mL/min. Sin
embargo, se usard mds gas portador, de modo que para su andlisis, valores més bajos de spliz
flow pueden ser aceptables. Si Vd. ajusta el spliz flow ratio, el software calculard el correcto
split flow. También sucede a la inversa.
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Consejo Recomendamos activar la purga del seprum, lo que significa que ird gas portador adicional

a través del inyector. El valor por defecto del flujo de purga es de 5 mL/min. Esto reduce la

acumulacién de contaminantes en el inyector, en la columna, y en el instrumento Serie ISQ. Si Vd.

realiza una inyeccidn sin divisidn (splitless), el split flow serd desactivado durante el tiempo sin

divisién, incluso si el splir estd activado. La purga del seprum se apagard durante “stop purge time”.

Después de estos lapsos, el split flow y septum purge serdn reactivados.

b. Vd. puede ajustar el modo del gas portador a Constant Flow (flujo constante), Constant

Gufa del usuario Serie ISQ

Pressure (presion constante), Programmed Flow (flujo programado), o Programmed
Pressure (presion programada). El flujo de gas y la temperatura del horno son los dos
agentes determinantes de cémo los analitos son separados y de qué duracién tendrd el
andlisis. Si Vd. usa presién constante, dado que la columna es calentada en el horno, caerd el
flujo, ya que la columna, més caliente, ofrece mds resistencia al flujo del gas portador. Si Vd.
usa flujo constante, la presion del gas portador aumentard dado que la temperatura de la
columna aumenta para mantener el flujo constante. Flujo constante es mds comutn. Son
flujos tipicos 1-3 mL/min. La presién depende de la longitud y dimensiones internas de la
columna, por lo que no hay un valor tipico. Dado que la salida de la columna estd en el
instrumento Serie ISQ, que estard bajo vacio, la compensacién de vacio debe estar activada

para asegurar flujos correctos.

El flujo puede también ser operado en modos flujo programado o presién programada. En
estos modos, Vd. puede usar hasta tres flujos o presiones durante un proceso analitico. Esto
no es usado comtinmente, pero puede resultar necesario si Vd. afronta una separacién
particularmente dificil.

Para reducir la cantidad de gas portador usada, seleccione Carrier Gas Saver (ahorrador de
gas portador). Cuando se usa, se reducird el flujo dividido a flujo ahorrador de gas en
consecuencia al gas saver time. No es recomendable usar un flujo menor de 20 mL/min ya
que podrian acumularse contaminantes en el inyector, columna, e instrumento Serie ISQ, lo
que puede afectar al rendimiento del sistema. También podria ocurrir que retornara aire a la
columna con flujos de splir bajos cuando la presién es baja en la cabecera de la columna.

Finalmente, si su andlisis requiere un flujo mayor para insuflar rdpidamente los analitos a la
columna, lo que puede resultar necesario con inyectores a alta temperatura y compuestos
termalmente ldbiles, Vd. puede usar surge pressure (aumento de presion) para incrementar el

flujo de la columna durante un lapso surge duration (duracién del aumento).
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Figura 48. Localizacion de los ajustes del gas portador en los TRACE 1300 o TRACE 1310 GC
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4. Si Vd. tiene un vaporizador de temperatura programable (PTV), haga clic en la pestafia
PTV-Front o PTV-Back para configurarlo. El PTV es un inyector de baja inercia
térmica que permite al instrumento calentar o enfriar ripidamente la entrada. Vd. puede
usar la pestafia PTV para programar la temperatura del inyector. Vea la documentacién
GC para mis detalles sobre el PTV y otros tipos de inyectores.

5. Haga clic en la pestafia Run Table para configurar como controlar las vélvulas y otros

dispositivos externos. Consulte la documentacién GC para informacién mds detallada.
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Figura 48. Localizacion de los ajustes Run Table en los TRACE 1300 o TRACE 1310 GC
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Nota La interfaz de usuario refleja la configuracién actual de su GC. Si Vd. afiade, quita o
cambia entradas o detectores, rehaga el método de su instrumento de acuerdo con la nueva

configuracién GC.

6. Para anadir un inyector o detector a la interfaz de usuario del editor de métodos:
a. Conecte el inyector o detector al GC. Vea instrucciones en documentacién GC.

b. Afada el inyector o detector a la configuracién actual del instrumento. Vaya a Start |
All Programs | Thermo Foundation 3.0 | Instrument Configuration.

c. En el panel Configured Devices, haga clic en el icono TRACE 1300 o TRACE 1310
GC. Seleccione Configure.
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Figura 50. Configuracién de entradas o detectores en el TRACE 1300 o TRACE 1310 GC
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d. Seleccione la pestafia apropiada Inlet o Detector.

€.

Haga clic en Get. El software automdticamente detecta los médulos conectados.

Seleccione los gases de acuerdo con sus intenciones. Los nombres por defecto de los

canales son Channel 1 y Channel 2. Vd. puede querer cambiarlos por otros nombres
mds descriptivos. Su hardware estd ya configurado.
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7. Cuando haya terminado de crear métodos para cada componente en su sistema GC/MS,

seleccione File | Save As... del ment principal o haga clic en el icono ® .

Figura 51. Guardando un método TRACE 1300 o TRACE 1310 GC
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Creacion de un método para el TRACE GC Ultra
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Nota Este proceso solamente cubre el SSL izquierdo, pero el proceso es el mismo para el

SSL derecho. Para més informacién de cémo usar los otros tipos de inyector, consulte la

documentacién del TRACE GC Ultra.

1. Haga clic en la pestana Oven para ajustar las temperaturas del horno. Siempre hay, al menos,

una temperatura y tiempo en cualquier programa de temperatura GC. En la fila /nizial,

introduzca la temperatura inicial, que debe estar 4 °C por encima de la temperatura

ambiente, y ser menor que la temperatura de operacién méxima de su columna GC. Si Vd.

establece la temperatura inicial en un valor por debajo de este limite, el GC no alcanzard la

temperatura inicial. Si Vd. establece la temperatura por encima del limite, la columna GC se

dafard. Vd. puede establecer el tiempo inicial de espera en un valor entre 0 y 999.99

minutos. La temperatura inicial tipica es de al menos 10 °C por encima del punto de

ebullicién del disolvente de su muestra y el tiempo inicial es por regla general lo

suficientemente largo para que el disolvente se desplace a través de la columna.
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Figura 52. Ajuste de los parametros del horno TRACE GC Ultra

Vd. puede seleccionar un mdximo de siete rampas de temperatura, cada una con su propia
velocidad de incremento de temperatura, temperaturas finales y tiempos de espera. Un
programa tipico tendrd una o dos rampas. El perfil de temperatura GC es el método
principal para separar sus analitos, disolvente, y matriz. Su perfil de temperatura ha de ser
optimizado para sus necesidades analiticas.

Vd. puede también seleccionar la temperatura de horno méxima permitida, que debe ser
ajustada a la temperatura mdxima permitida por su método, no el méximo permitido por su
columna. La temperatura mdxima permitida por el GC es 450 °C. Esto previene que Vd. use
accidentalmente una temperatura que pueda danar su columna. El prep-run timeout es la
cantidad de tiempo médxima que el GC esperard antes de renunciar a una inyeccién. Por
ejemplo, con el valor por defecto de 10 minutos, si el GC estd listo para recibir una
inyeccién, pero tras diez minutos no la recibe, el GC interrumpird la espera. Esto ocurre
usualmente en caso de error. El tiempo de equilibracién es una demora entre cuando el GC
estd a temperatura y cuando el GC informa de que estd listo. Esta demora estd ajustada
normalmente en 0.1 minutos.
2. EI TRACE GC Ultra también tiene la opcién de posibilitar el uso de crio génesis para
enfriar el horno. Si esta opcidn estd seleccionada, la temperatura minima permitida en una
rampa de temperatura bajard de 0 °C a-99 °C. El GC también permite el uso de una
limpieza de columna post-ejecucién. Esta no es normalmente usada porque el material
purgado de la columna en este paso entraria al instrumento Serie ISQ, lo que podria
ocasionar contaminacién. Si Vd. quiere usar esta funcién, ajuste la temperatura del horno

GC, asf como la cantidad de tiempo a permanecer en esa temperatura después de finalizada
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la ejecucién analitica. Vd. puede también ajustar la cantidad de presion usada para empujar

el gas portador a través de la columna.

PRECAUCION - DANO AL INSTRUMENTO. Asegtirese de no sobrecalentar la columna GC, ya

que podria contaminar el espectrémetro de masas Serie ISQ.

3. Si Vd. dene un inyector split / splitless (SSL), haga clic en la pestana Left SSL o Right SSL
para configurar los ajustes de puerto del inyector. El inyector debe estar activado y ajustado
a una temperatura que sea al menos 10 °C mds alta que el punto de ebullicién de su analito
menos voldtil. El material debe ser inyectado al puerto para ser vaporizado y entrar
rdpidamente en la columna GC. Temperaturas més altas pueden acarrear la descomposicién
térmica de algunos analitos, por lo que Vd. tendrd que optimizar la temperatura del

inyector para su andlisis. La temperatura SSL puede ser ajustada hasta 400 °C (un valor
tipico serfa 225 °C).

Figura 53. Ajuste de los parametros del inyector SSL TRACE GC Ultra
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a.  Muy il para diluir altas concentraciones de muestra, el flujo dividido (Spliz flow) es la
cantidad de gas que es arrastrada a través del inyector al puerto de escape. Valores mds altos
acarrean mayor dilucién. El sp/it flow reducird la cantidad de contaminacién que se acumula en
su sistema. La proporcién de flujo dividido (spliz flow ratio) es la proporcién de Splir flow frente
al flujo del gas portador. Y es, efectivamente, la proporcién en la que estd diluida la muestra.
Este ajuste estd normalmente activado y en un valor de flujo de 50 mL/min. Sin embargo, se

usard més gas portador, de modo que para su andlisis, valores mds bajos de spliz flow pueden ser
aceptables.
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Consejo Recomendamos activar la purga del seprum, lo que significa que irdn 5 mL/min de gas

portador adicional a través del inyector. Esto reduce la acumulacién de contaminantes en el

inyector, en la columna, y en el instrumento Serie ISQ. Si Vd. realiza una inyeccién sin divisién

(splitless), el split flow serd desactivado durante el tiempo sin divisidn, incluso si el split estd activado.

La purga del seprum se apagard durante “szop purge time”. Después de estos lapsos, el splir flow y

septum purge serdn reactivados.

b. Finalmente, si su andlisis requiere un flujo mayor para insuflar ripidamente los analitos a la

columna, lo que puede resultar necesario con inyectores a alta temperatura y compuestos

termalmente l4biles, Vd. puede usar surge pressure (aumento de presién) para incrementar el

flujo de la columna durante un lapso surge duration (duracién del aumento).

Figura 54. Ajuste de los parametros del gas portador en el TRACE GC Ultra
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4. Si Vd. tiene un vaporizador de temperatura programable (PTV), haga clic en la pestania PTV-

Front o PTV-Back para configurarlo. El PTV es un inyector de baja inercia térmica que

permite al instrumento calentar o enfriar rdpidamente la entrada. Vd. puede usar la pestafia

PTV para programar la temperatura del inyector. Vea la documentacién GC para més

detalles sobre el PTV y otros tipos de inyectores.

5. Haga clic en la pestafia Left Carrier o Right Carrier. El flujo de gas y la temperatura del horno

son los dos agentes determinantes de c6mo los analitos son separados y de qué duracién tendrd

el andlisis. Si Vd. usa presién constante, dado que la columna es calentada en el horno, caerd el

flujo, ya que la columna, més caliente, ofrece mds resistencia al flujo del gas portador. Si Vd. usa

flujo constante, la presién del gas portador aumentard dado que la temperatura de la columna

aumenta para mantener el flujo constante. Flujo constante es mds comtn. Son
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flujos tipicos 1-3 mL/min. La presién depende de la longitud y dimensiones internas de la

columna, por lo que no hay un valor tipico. Dado que la salida de la columna estd en el

instrumento Serie ISQ, que estard bajo vacio, la compensacién de vacio debe estar activada.

a. El flujo puede también ser operado en modos flujo programado o presién programada. En
estos modos, Vd. puede usar hasta tres flujos o presiones durante un proceso analitico. Esto
no es usado comtinmente, pero puede resultar necesario si Vd. afronta una separacién

particularmente dificil.

b. Para reducir la cantidad de gas portador usada, active el modo Gas Saver (ahorrador de gas).
Cuando se usa, se reducird el flujo dividido a flujo ahorrador de gas en consecuencia al gas
saver time. No es recomendable usar un flujo menor de 20 mL/min ya que podrian
acumularse contaminantes en el inyector, columna, e instrumento Serie ISQ, lo que puede

afectar al rendimiento del sistema.

6. Haga clic en la pestafia Run Table para configurar como controlar las vélvulas y otros
dispositivos externos. Consulte la documentacién apropiada para informacién més detallada.

Figura 55. Localizacion de los ajustes Aun Table en el TRACE GC Ultra
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Creacion de un método para el FOCUS GC

X Para crear un método para el FOCUS GC

1. Haga clic en la pestania Oven para ajustar las temperaturas del horno. Siempre hay, al
menos, una temperatura y tiempo en cualquier programa de temperatura GC. En la fila
Initial, introduzca la temperatura inicial, que debe estar 4 °C por encima de la temperatura
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ambiente, y ser menor que la temperatura de operacién maxima de su columna GC. Si Vd.
establece la temperatura inicial en un valor por debajo de este limite, el GC no alcanzard la
temperatura inicial. Si Vd. establece la temperatura por encima del limite, la columna GC
se dafiard. Vd. puede establecer el tiempo inicial de espera en un valor entre 0 y 600
minutos. La temperatura inicial tipica es de al menos 10 °C por encima del punto de
ebullicién del disolvente de su muestra y el tiempo inicial es por regla general lo
suficientemente largo para que el disolvente se desplace a través de la columna.

Figura 56. Ajuste de los parametros del horno FOCUS GC
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Vd. puede seleccionar un mdximo de siete rampas de temperatura, cada una con su propia
velocidad de incremento de temperatura, temperaturas finales y tiempos de espera. Un
programa tipico tendrd una o dos rampas. Sin embargo, el perfil de temperatura GC es el
método principal para separar unos de otros sus analitos, el disolvente, y la matriz. Su perfil

de temperatura ha de ser optimizado para sus necesidades analiticas.

Vd. puede también seleccionar la temperatura de horno méxima permitida, que debe ser
ajustada a la temperatura mdxima permitida por su método, no el méximo permitido por su
columna. La temperatura mdxima permitida por el GC es 450 °C. Esto previene que Vd. use
accidentalmente una temperatura que pueda danar su columna. El prep-run timeout es la
cantidad de tiempo médxima que el GC esperard antes de renunciar a una inyeccién. Por
ejemplo, con el valor por defecto de 10 minutos, si el GC estd listo para recibir una
inyeccién, pero tras diez minutos no la recibe, el GC interrumpird la espera. Esto ocurre
usualmente en caso de error. El tiempo de equilibracién es una demora entre cuando el GC
estd a temperatura y cuando el GC informa de que estd listo. Esta demora estd ajustada

normalmente en 0.1 minutos.
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PRECAUCION - DANO AL INSTRUMENTO. Asegiirese de no sobrecalentar la columna GC, ya

que podria contaminar el espectrémetro de masas Serie ISQ.

2. Si Vd. tiene un inyector split / splitless (SSL), haga clic en la pestaiia SSL para configurar los

ajustes de puerto del inyector.

Figura 57. Ajuste de los parametros SSL en el FOCUS GC
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Ready

Gufa del usuario Serie 1ISQ

Focus GC

L]

Splitless Time: min

Puige

Stop Purge Time: min
Surge
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Surge Duration: mir

El inyector debe estar activado y ajustado a una temperatura que sea al menos 10 °C mds alta
que el punto de ebullicién de su analito menos voldtil. El material debe ser inyectado al
puerto para ser vaporizado y entrar rdpidamente en la columna GC. Temperaturas mds altas
pueden acarrear la descomposicién termal de algunos analitos, por lo que Vd. tendrd que
optimizar la temperatura del inyector para su andlisis. La temperatura SSL debe ser ajustada
entre 50 y 375 °C (un valor tipico serfa 225 °C).

Muy util para diluir altas concentraciones de muestra, el flujo dividido (Sp/iz flow) es la
cantidad de gas que es arrastrada a través del inyector al puerto de escape. Valores més altos
acarrean mayor dilucién. El splir flow reduciré la cantidad de contaminacién que se acumula
en su sistema. La proporcién de flujo dividido (spliz flow ratio) es la proporcién de Splir
flow frente al flujo del gas portador. Y es, efectivamente, la proporcién en la que estd
diluida la muestra. Este ajuste estd normalmente encendido y en un valor de flujo de 50
mL/min. Sin embargo, se usard més gas portador, de modo que para su anilisis, valores més

bajos de split flow pueden ser aceptables.
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Consejo Recomendamos activar la purga del seprum (septum purge), lo que significa que irdn 5
mL/min de gas portador adicional a través del inyector. Esto reduce la acumulacién de
contaminantes en el inyector, en la columna, y en el instrumento Serie ISQ. Si Vd. realiza una
inyeccién sin divisién (splitless), el split flow serd desactivado durante el tiempo sin divisién, incluso
si el spliz estd activado. La purga del seprum se apagard durante “stop purge time”. Después de estos

lapsos, el split flow y septum purge serdn reactivados.

c. Finalmente, si su andlisis requiere un flujo mayor para insuflar rdipidamente los analitos a la
columna, lo que puede resultar necesario con inyectores a alta temperatura y compuestos
termalmente l4biles, Vd. puede usar surge pressure (aumento de presién) para incrementar el

flujo de la columna durante un lapso surge duration (duracién del aumento).

3. Haga clic en la pestana Carrier, que se usa para ajustar los flujos de gas portador. El flujo de gas
y la temperatura del horno son los dos agentes determinantes de cémo los analitos son separados
y de qué duracién tendrd el andlisis. Vd. puede elegir o presion constante o temperatura
constante. Si Vd. usa presion constante, dado que la columna es calentada en el horno, caerd el
flujo, ya que la columna, més caliente, ofrece mds resistencia al flujo del gas portador. Si Vd. usa
flujo constante, la presion del gas portador aumentard dado que la temperatura de la columna
aumenta para mantener el flujo constante. Flujo constante es mds comun. Son flujos tipicos 1-3
mL/min. La presién depende de la longitud y dimensiones internas de la columna, por lo que
no hay un valor tipico. Dado que la salida de la columna estd en el instrumento Serie 1SQ, que

estard bajo vacio, la compensacién de vacio debe estar activada.
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Figura 58. Ajuste de los parametros del gas portador en el FOCUS GC

£ Untitled - Thermo Xcalibur Instrument Setup Q@@
File Focus Help
DR & x|?

@ Oven| £ SSLinket €2 Carier I b MS Transter Line | £33 Run Table |

- Flow

Mode: Constant Pressure v

Pressure r kPa
| Yacuum Compensation: v

|>

AlAS 1310

= - Gas Saver
LA @ } Enabled: g |
= : Flow: [_Q ml/min
y @ ey Time: [— min
Ready

Para reducir la cantidad de gas portador usada, active el modo Gas Saver (ahorrador de gas).
Cuando se usa, se reducird el flujo dividido a flujo ahorrador de gas en consecuencia al gas saver
time. No es recomendable usar un flujo menor de 20 mL/min ya que podrian acumularse
contaminantes en el inyector, columna, e instrumento Serie ISQ, lo que puede afectar al

rendimiento del sistema.

4. Haga clic en la pestana MS Transfer Line para ajustar la temperatura de la linea de transferencia

para un instrumento diferente. Esta pestafia no se usa en el espectrémetro de masas Serie ISQ.
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Figura 59. Ajuste de los parametros Transfer Line en el FOCUS GC
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5. Haga clic en la pestaia Run Table para configurar como controlar las vdlvulas y otros

dispositivos externos. Consulte la documentacién apropiada para informacién més detallada.

Figura 60. Localizacion de los ajustes Run Table en el FOCUS GC

B Untitled - Thermo Xcalibur Instrument Setup
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6. Cuando haya terminado de crear métodos para cada componente en su sistema GC/MS,

Guia del usuario Serie 1SQ

seleccione File | Save As... del menti principal o haga clic en el icono & .

Figura 61. Guardando su método del instrumento Serie 1SQ
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Uso de AutoSIM

Este capitulo le ayudard a usar la utilidad de software AutoSIM para establecer y ejecutar un
estudio de iones SIM. Ademds de instrucciones para establecer y ejecutar cada estudio, este
capitulo le ofrece los pasos para importar la lista resultante de iones SIM al Editor de métodos
Serie ISQ y acceder a ellos para uso rutinario.

Nota Deben ser establecidos los métodos para GC y muestreador automdtico a través del
Editor de métodos Serie ISQ antes de desarrollar su Método AutoSIM.

Contenido

* Determinacién de iones SIM

* Importacién de transiciones al editor de métodos

Determinacion de iones SIM

El propésito de un estudio AutoSIM es seleccionar sus iones SIM. Despues de dar nombre a
sus compuestos ¢ introducir sus nimeros de vial y tiempos de retencién, AutoSIM ordena a su

Sistema Serie I1SQ ejecutar un andlisis full-scan en los compuestos.

Después de completado el andlisis full-scan, AutoSIM le presenta los picos cromatogréficos
resultantes y espectros de barrido completo, y a continuacién ofrece ajustes opcionales para

clasificar los resultados de sus iones SIM.

Nota Vd. debe tener concentraciones estdndar de rango medio (500 pg/ 1 L-10 ng/ 1 L) antes
de establecer su método AutoSIM.

7

<& Para determinar sus lones SIM en AutoSIM

1. Haga clic en el botén AutoSIM en el ISQ Dashboard para abrir la utilidad AutoSIM. Vea
la Figura 62.
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Figura 62. Acceso a AutoSIM en el ISQ Dashboard
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2. Haga clic en el icono Creare a New Study (a la izquierda) para crear un estudio nuevo.

Figura 63. Nuevo estudio AutoSIM

012 - 5 | @ @5
Create new study

Create o nevr study from existing study i
Create new study from autosem study

Massrange:  50-550
satine [ 305 o
Stoptime: ¥ Usa GC Run Tme 5004 fin

Hane, LRT:

| |

Icono Create a
New Study

3. Se abre una ventana con un estudio nuevo.
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Determinacion de iones SIM

Nota Si en cualquier momento Vd. ve el mensaje de error siguiente, vaya a Mejora del

Software en la pdgina 149 y siga las instrucciones para obtener su licencia de software.

(& e Sy &
Missing license

... .. ..

150 Auta SIM requires a license that is not currently on the instrument, Please
purchase the 150 Auto SIM license to enjoy all the capabilities of this application,

” _@K _

4. Siga el vinculo a su archivo de método de instrumento guardado (que Vd. cred usando el

Editor de Métodos) haciendo clic en el icono de puntos suspensivos junto a la ventana

Método de instrumento. AutoSIM usard los pardmetros de GC y muestreador automdtico

de este archivo de método. Vea la Figura 64.

Figura 64. Recuperacién de un método de instrumento

very

i« » Computer » Local Disk (C) » Xealibur » methods

=+ 0

Date moddied Type

No tems match your seasch.

5. Seleccione un archivo de método de instrumento y haga clic en Open.

6. Vd. podrd ajustar el rango de masas, Start Time, y Stop Time. Vea la Figura 65.

Importar
un método
de
instrumento

Cualquier cambio que Vd. haga a su Método MS aqui prevalecerd sobre los ajustes del editor

de métodos.
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Figura 65. Introduciendo ajustes
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7. Introduzca el nombre del compuesto, el tiempo de retencién aproximado, y un ndmero
de vial para cada compuesto que desee optimizar. Si ya dispone de un método para
procesar datos de barrido completo, Vd. puede elegir importar compuestos desde un
archivo externo. Sus nombres y tiempos de retencién rellenardn la lista de compuestos y
su ion de cuantificacién primario se mostrard en la casilla filtro de masas (mass filter) una

vez se hayan adquirido los datos del barrido completo.

8. Guarde el estudio.

Consejo Cree una carpeta para todos los archivos asociados con su estudio AutoSIM. De
otro modo, los archivos resultantes del estudio serdn guardados en la carpeta general de
métodos de instrumento, saturdndola. Vea la Figura 66.

Figura 66. Creacion de una carpeta de estudios AutoSIM

Oete mecicd Type
AT Faeteide
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9. Abra la carpeta.
10. Dé a su estudio un nombre de archivo.

11. Guarde su estudio en la carpeta de estudios. Vea la Figura 67.

Nota Todos los archivos, incluyendo los archivos de datos sin procesar, que genera AutoSIM
serdn guardados en la misma carpeta en la que Vd. guarde el archivo del estudio. Para

simplificar su trabajo, cree una carpeta para su estudio.

Figura 67. Guardando un Estudio AutoSIM

Organize v New folder
8 Downlosds Date modifird Type
. Recent Places

No items match your search.
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& Computer

& Local Disk (€
- SQE}

Filename: A.mﬂmsmfsyﬂ i

Saveas tyce: [ Discovery Studies

‘& Hide Folders

12. Se cierra la ventana del Explorador de Windows.
13. El nombre del estudio AutoSIM es el nombre que Vd. le asigné. Vea la Figura 68.
Figura 68. Adquisicion de datos

lcono Acquire Data

Nuevo nombre del estudio i

Shayrmne  AdoSM Sudy 1 et Vet Szales seresn Tast Unsd meth

Mosa rgn V0440
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14. (Solo CI) Si Vd. estd llevando a cabo un estudio de ionizacién quimica (CI), seleccione
Positive o Negative del ment desplegable Ion Polarity. Vea la Figura 69.
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Figura 69. Ajustando la polaridad de ion en un método Cl
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15. Para acceder a las opciones de los ajustes de ion SIM, haga clic en el icono Applications

Settings y seleccione SIM Ion Settings para abrir este cuadro. Vea la Figura 70.

Figura 70. Application Settings y SIM lon Study Settings
Application

. SIM lon Study Settings
Settings
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16. Por defecto, los iones SIM se ordenan por su mayor intensidad en el cuadro SIM lon Study
Sertings, Vd. puede seleccionar lones SIM segiin los siguientes criterios.

a. Number of Tons to Pick: Selecciona el ndmero de iones SIM tomados por

cada compuesto.

b. Subtract Background: Seleccionando esta casilla sustrae fondo del espectro,
lo que puede reducir automdticamente el ruido en linea base del pico
elegido. Esto ayudard a identificar los compuestos de su interés, clarificar las
intensidades, y reducir la exudacién de la columna. Si la sustraccién
automdtica de fondo no es ideal (p.ej., debido a picos co-eluyentes), Vd.
puede seleccionar sustraer fondo manualmente para compuestos individuales
haciendo clic derecho en el cromatograma y después resaltando el escaneo o
escaneos a usar para la sustraccién.

c. Intensity Thresholds: Le permite elegir niveles de intensidad.

i. Absolute Intensity Threshold: Ajusta el rango de intensidad en el que deben
entrar todos los iones para ser seleccionados como candidatos a iones SIM.
Todos los iones deben ser mayores que esta intensidad para ser seleccionados
como candidatos a iones SIM.

ii. Minimum Intensity Threshold: Ajusta la intensidad minima para que un ion sea
candidato a la lista de iones SIM. Los iones deben tener una abundancia relativa
mayor que, o igual a este porcentaje para ser seleccionados como candidatos a
iones SIM.

d. Limit by m/z Range: Marque esta casilla y ajuste los m/z bajo y alto para limitarse en su

lista de seleccién de iones SIM a ciertas masas dentro del rango de escaneo establecido.

e. Weighting Factors: Use las barras de desplazamiento y las casillas para ajustar los
valores que Vd. quiere dar a cada ajuste del estudio de iones SIM.

17. Haga clic en el icono Acquire Data para procesar sus muestras. Vea la Figura 68.

Nota AutoSIM calcula el nimero de inyecciones que se necesitan basdndose en la lista de
compuestos y en las posiciones de vial que Vd. asigné.

18. Se abre la ventana Submit Study for Acquisition (Envio de un estudio para adquisicién). Vea
la Figura 71.
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Figura 71. Envio de un estudio para adquisicién
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19. Haga clic en Submit para enviar las muestras al instrumento.
Una vez las muestras han terminado de procesarse, el software analiza los datos.
20. Los resultados aparecen en la ventana AutoSIM. Vea la Figura 72.

Los resultados mostrados corresponden al pico coronado por un tridngulo verde. El panel

Mass by Highest Intensity contiene una lista de los iones de mds alta intensidad en el tiempo
de retencién indicado.

Nota La sustraccién de fondo actualiza los iones en el panel Mass by Highest
Intensity.
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Figura 72. Resultados del estudio en AutoSIM
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21. Seleccione la casilla contigua a los iones SIM que Vd. quiere enviar a la lista de trabajo.

22. Haga clic en el icono de la fleche verde para empujar los lones SIM que Vd. selecciond a la
lista de trabajo. Vea la Figura 73.
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Figura 73. Seleccion de los iones SIM
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23. Repita este proceso para todos sus compuestos.

Nota Vd. puede elegir iones SIM selecciondndolos en la lista de masas o envielos

directamente a la lista de trabajo haciendo doble clic en el ion en la ventana de espectros.

24. Una vez que tiene seleccionados todos sus iones SIM, vaya a File | Save As y exporte su

estudio de iones SIM como archivo.csv. Vea la Figura 74.

Figura 74. Exportacién de su estudio de iones SIM
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Importacion de transiciones al editor de métodos

7

<> Para importar la lista de transiciones que Vd. cred en AutoSIM
1. Abra el editor de métodos en el ISQ Series Dashboard.

2. Abra su método en Xcalibur. Vea la Figura 75.

Nota Si Vd. tiene el método que le interesa abierto en AutoSIM, haga clic en el vinculo en el
cuadro Instrument Method para abrir su método en el editor de métodos Serie 1SQ.

Figura 75. Abriendo el método de instrumento en Xcalibur
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Ready

3. Haga clic en el icono Serie ISQ en el panel lateral del editor de métodos.
4. Seleccione Acquisition-Timed en el ment desplegable Method Type.

5. Del mend superior, seleccione ISQ Series | Import Timed Scans. Vea la Figura 76.
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Figura 76. Seleccién de un método de adquisicién programada
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Vaya a la carpeta en la que se salvé el archivo .csv que Vd. creé en AutoSIM. El

software le informa si su archivo .csv es vélido. Vea la Figura 77.

Figura 77. Vinculo a un archivo .csv externo
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7. Haga clic en Show Analysis y revise la lista de compuestos importada.

8. Ajuste sus preferencias de escaneo como Vd. requiera. Vea “Creacién de un método” en
J p q

la pdgina 37 para més informacién.
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9. Una vez que Vd. esté satisfecho con su método, gudrdelo.

10. Procese una serie de muestras para verificar que el método se ajusta a sus necesidades.
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Ejecucion de un analisis

Este capitulo describe c6mo preparar una muestra y posteriormente ejecutar una secuencia.

Contenido

* Preparacién de su muestra

* Ejecucién de una secuencia

Preparacion de su muestra

El fin primario de una preparacién de muestra estd en reducir la cantidad de contaminantes no
deseados en la muestra o en incrementar la fiabilidad de la deteccién en la muestra. Por ello,
Vd. debe preparar sus muestras de manera que se incremente la abundancia relativa de los
compuestos que Vd. quiere analizar y disminuya la abundancia relativa de los compuestos en los
que no estd interesado. Siga el procedimiento estdndar de uso (SOP) de su laboratorio en su
método particular de preparaciéon de muestras.

Se usan diferentes disolventes para disolver diferentes compuestos. Asegurese de elegir un
disolvente que sea capaz de disolver los compuestos que Vd. quiere analizar. El disolvente
deberd ser compatible con la fase estacionaria de su Columna GC cuando haga diluciones de la

muestra.

Una vez preparada su muestra ha de ser transferida a un vial sellado, de modo que pueda ser
después inyectada al GC. Es importante usar un vial sellado para evitar que se altere la

concentracién, que es lo que ocurre si el disolvente se evapora.
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Ejecucion de una secuencia

Una vez preparada su muestra, Vd. puede usar Xcalibur para procesarla. Xcalibur usa una
secuencia (serie de tareas) para preparar los instrumentos para la adquisicién de datos, asi como

monitorizar la inyeccién y recoleccién de datos del GC/MS.

Una secuencia puede ser usada para adquirir datos de una muestra o para preparar el sistema de
cara a un mantenimiento.

<> Para ejecutar una secuencia de muestras nueva
1. Haga doble clic en el icono del software Xcalibur en el escritorio de su ordenador.

2. En la ventana Xealibur Roadmap, haga clic en el icono Sequence Setup.

Figura 78. Ajuste de Secuencia en Xcalibur
Ajuste de secuencia

Fle Actions View T

(] o2 W rmnm ?
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3. En la ventana Sequence Setup, haga clic en la primera fila de la columna Sample Type y
seleccione un tipo de muestra del ment desplegable. Vd. debe seleccionar Unknown

(desconocido) cuando esté desarrollando un método analitico. Los otros tipos de muestras
requieren un método de cuantificacién.

Nota Para abrir una secuencia ya existente, Vd. puede seleccionar File | Open del menti
principal o higgh clic en el icono & y busque una secuencia.

Figura 79. Introduccion del tipo de muestra
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ol

For Help, press FL

NUM 2/10/2012 2:40 PM

Una vez seleccionado el tipo de muestra, automdticamente aparece la informacién por
defecto en algunas de las otras columnas. Vd. puede también hacer clic derecho en el

campo para borrar, copiar o pegar en él, asi como anadir y eliminar filas.

Nota Si Vd. no tiene alguna de las columnas tratadas aqui, puede afiadirlas

seleccionando Change | Column Arrangement en el mend principal.
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4. Haga clic en la primera fila de la columna File Name e introduzca un nombre de archivo para

su primer archivo de datos. Si Vd. hace doble clic en el campo, puede navegar hasta un
archivo de datos primario en su ordenador. Puede también hacer clic derecho en el campo
para borrar, copiar o pegar en el campo, navegar hasta un archivo de datos primario, o

afadir y eliminar filas.

Nota Su nombre de archivo no puede contener espacios.

Figura 80. Nombrar un archivo
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Consejo Vd. puede hacer doble clic en el campo File Name y navegar hasta un

archivo de datos primario en su ordenador.
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5. Haga clic después de la columna Sample ID, que normalmente contiene el nimero de la
muestra. Ya que Vd. estd en el proceso de desarrollar su método, Vd. no tiene ain muchas
muestras, por lo que no tiene que introducir nada en este campo. Vd. puede también hacer
clic derecho en el campo para borrar, copiar o pegar un ntimero, as{ como para anadir y
eliminar filas.

6. Haga doble clic en la primera fila en la columna Path y seleccione la carpeta en la que
guardar sus archivos de datos. Vd. puede también hacer clic derecho en el campo para

borrar, copiar o pegar en él, navegar a una carpeta en su ordenador, o afiadir y eliminar

filas.

Figura 81. Seleccién de una carpeta para guardar archivos de datos
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7. Haga doble clic en la primera fila de la columna Instrument Method y navegue a la

carpeta que contiene el método de su instrumento. Seleccione el método de instrumento y

haga clic en el botén Open. Puede también hacer clic derecho en el campo para borrar,

copiar o pegar en el campo, navegar a una carpeta en su ordenador, o afiadir y eliminar

filas.

Figura 82. Abrir una carpeta Instrument Method
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8. Haga clic después de la columna Processing Method, que normalmente contiene la ruta a su

método de proceso. Vd. estd desarrollando su método y el método de proceso es creado

después de que su método ha concluido.

9. Haga clic en la primera fila en la columna Position ¢ introduzca el nimero de vial de la

muestra si esta usando un muestreador automatico. Puede también hacer clic derecho en el

campo para borrar, copiar o pegar en él, asi como para afadir y eliminar filas.
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Figura 83. Introduccién de la posicién del vial con la muestra
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Figura 84. Ajuste del volumen de inyeccion
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11. Haga clic después de la columna Level, que es usada solamente cuando tiene un método de

proceso. Ya que estd en el proceso de desarrollar su método, no tiene un método de proceso

definido atn.

12. Ahora que ya ha ajustado una fila de su secuencia, Vd. puede parar o seguir afadiendo

tareas. Haga clic en la fila siguiente y repita los pasos 2-10 para cada tarea adicional en su

secuencia. Recuerde que puede hacer clic derecho en la mayorfa de campos para afiadir més

filas segtin va

avanzando.
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Figura 85. Afadiendo ajustes para tareas adicionales
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13. Una vez que ha terminado de crear una secuencia de todas su muestras, seleccione File |

Save o haga clic en el icono ® para guardar la secuencia.

14. Introduzca un comentario y haga clic en OK.
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Figura 86. Introduccién de un comentario sobre Su Secuencia
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Figura 87. Nombrar y guardar su secuencia

Introduzca el nombre de su secuencia y haga clic en el botén Save.
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16. Haga clic en la fila que quiere ejecutar y seleccione Actions | Run This Sample del

mend principal. Vd. puede también hacer clic en el icono % en la barra de

herramientas principal.

Figura 88. Seleccion de una fila de muestras a ejecutar
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Para ejecutar la secuencia completa, seleccione Actions | Run Sequence del ment

principal. Vd. puede también hacer clic en el icono ® en la barra de herramientas
principal.

17. En la ventana Run Sequence, decida de qué manera quiere que su secuencia se ejecute.
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Seleccione la casilla Start When Ready para ejecutar la secuencia cuando los instrumentos

estén listos.

Haga clic en el botén Change Instruments y use las columnas In Use y Start Instrument

para definir los instrumentos que estdn siendo usados y el instrumento que definird el inicio

de la secuencia. Después, haga clic en el botén OK.

Nota Si Vd. estd realizando una inyeccién manual, deseleccione el muestreador automético

en las columnas Start Instrument e In Use. Una vez hecha la inyeccidn, apriete el botén

Start en el GC.

Nota Incluso si el muestreador automdtico o GC no estdn siendo usados, pueden impedir

que inicie la secuencia si no estdn listos. Si el muestreador automdtico o el GC no estdn

encendidos o preparados, retire su controlador de dispositivo de la configuracién del

instrumento antes de iniciar una secuencia que no vaya a usar el dispositivo.

el instrumento se inicie o apague.

En el grupo Instrument Method, Vd. puede navegar a la secuencia que debe usarse cuando

En el grupo Programs, Vd. puede navegar a los ejecutables para Pre-Acquisiction y Post-

Acquisition. Estos campos son usados para ejecutar métodos de proceso automdticamente
una vez que la adquisicién de datos haya terminado. Ya que estd en el proceso de desarrollar
su método, no tiene un método de proceso definido atin para este campo.
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6 Ejecucion de un muestreo
Ejecucion de una secuencia

e. Configure el grupo Run Synchronously (Sincronizacién del proceso):

* Pre-Acquisition—Seleccione esta opcidn para procesar el ejecutable antes de
adquirir datos o deseleccidnela para procesar el ejecutable en paralelo a la

adquisicién de datos.

* Post-Acquisition— Seleccione esta opcidn para procesar el ejecutable después de
adquirir datos o deseleccidnela para procesar el ejecutable en paralelo a la

adquisicién de datos.
f.  Configure el grupo After Sequence Set System (Ajuste del sistema tras la adquisicién):

* On—Seleccione esta opcién para dejar el instrumento totalmente listo tras una
adquisicién.

* Standby—Seleccione esta opcién para dejar el instrumento totalmente listo tras una
adquisicién.

* Off—Seleccione esta opcidn para apagar el espectrometro de masas Serie ISQ

desconectando calentadores, bomba turbo y la bomba previa (foreline pump).

IMPORTANTE Si Vd. estd usando hidrégeno como gas portador, desconecte
manualmente el GC al finalizar la secuencia si Vd. estd usando este ajuste.

g. En el campo User puede cambiar su nombre de usuario. El nombre de usuario es

por defecto el usado para abrir sesién en el ordenador.

h. En el campo Run Rows, introduzca las filas a ser procesadas en la secuencia. Los valores

deben estar separados por guiones.

i.  Seleccione la casilla Priority Sequence si su secuencia es prioritaria sobre alguna otra
secuencia. Si las secuencias de otros usuarios se estdn ejecutando en segundo plano,
este ajuste pone su secuencia por delante de ellas.

j.  En el grupo Processing Actions, seleccione Quan, Qual, Reports, Programs o Create
Quan Summary. Ya que estd desarrollando su método, puede obviar este ajuste.

Nota La casilla Reports solamente se posibilita cuando Vd. selecciona la casilla
Qual. Las casillas Reports y Create Quan Summary solamente se posibilitan

cuando Vd. selecciona la casilla Quan.

18. Haga clic en OK para ejecutar la muestra o secuencia, y guarde sus datos en el ordenador.
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Ejecucién de una secuencia
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19. En la ventana Save As, seleccione el destino en su ordenador en el que quiere guardar su

secuencia. Después haga clic en el botén Save.

Figura 90. Guardando una secuencia en el ordenador
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20. Una vez que termina su secuencia, Vd. estard listo para explorar sus datos.
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Exploracion de sus datos
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Después de adquiridos sus datos, Vd. debe observarlos para asegurarse de que los picos tienen

una buena forma y de que el 4rea del pico es tan grande como requiere. La utilidad Qual

Browser de Xcalibur le permite observar cromatogramas y espectros de archivos primarios o de
archivos procedentes de procesos cualitativos. Los datos en esta seccidn se refieren a una
ejecucion calificadora del instrumento llevada a cabo en fibrica. Esta misma ejecucién, usando

1pg octafluoronaftaleno (OFN), fue también llevada a cabo por un Ingeniero de Servicio en su

laboratorio. Otros compuestos tendrdn diferentes iones y tiempos de retencidn.

Para ver sus datos en Qual Browser:

1. Haga doble clic en el icono del software Xcalibur en el escritorio de su ordenador.

2. En la ventana Xcalibur Roadmap, haga clic en el icono Qual Browser.

Figura 91. Xcalibur Roadmap
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7 Exploracion de sus datos

3. En la ventana Qual Browser, seleccione File | Open del ment principal o haga clic en el
icono @ .

4. Seleccione el (los) archivo(s) 7aw (en bruto) que ejecutd en su secuencia y haga clic en Open.

Figura 92. Seleccion del archivo raw
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5. El cromatograma es mostrado en el panel superior de la ventana y los espectros en el

panel inferior.
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Figura 93. Vista del cromatograma

7 Exploracion de sus datos
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6. Haga clic derecho en la ventana anclada cromatograma y seleccione Ranges del ment

desplegable.

7. Especifique multiples sub-paneles en la ventana cromatograma. Para el OFN, que posee un

ion dominante en m/z 272, seleccione un rango de masas que contenga solamente este ion.

Al eliminar todas las masas no generadas por su compuesto, es mucho mds fécil encontrar y

cuantificar el drea de pico GC.
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Figura 94. Seleccion del rango de masas
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Con solamente el ion m/z 272 ion a la vista, parece que el OFN estd alrededor de un

tiempo de retencién de 3.45 minutos.

Figura 95. Determinacion de tiempos de retencion
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Para ver ms a fondo sus datos, haga clic izquierdo en el pico para aumentarlo.

Vd. puede

también mantener su ratén apretado y arrastrarlo sobre el pico para aumentar la vista. Otra

manera de aumentar es regresar a la pestafia Ranges y manualmente introducir el rango de

tiempo a mostrar.
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8.

Figura 96. Introducir manualmente los rangos
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7 Exploracion de sus datos
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Haga clic derecho en el panel Cromatograma y seleccione Peak Detection | Toggle

Detection in All Plots para permitir al Qual Browser encontrar los picos y definir sus bordes.

Figura 97. Integracion de picos en Qual Browser
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9. Haga clic derecho en el panel Cromatograma y seleccione Display Options.

Figura 98. Seleccion de opciones de vista
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10. Haga clic en la pestafia Labels y seleccione Retention Time and Area en el grupo Label With.

Figura 99. Etiquetando la vista
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11. Con la ventana MS anclada, haga clic en el pico para abrir el espectro de masas en el punto

en que lo hizo.
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Figura 100. Abriendo el espectro de masas
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hidrocarburos. El pico OFN estd cerca de m/z 272.

12. En este espectro, hay grandes picos en m/z 57 y 99. Estos son iones muy comunes en
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Figura 101. Ajuste del rango de espectro
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Figura 102. Hallazgo del pico OFN
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13. Haga clic izquierdo en el pico GC y arrastre en linea sobre ¢l para establecer una media de

algunos puntos en el pico GC.

Nota Si la ventana cromatograma estd anclada, esta accién aumentard la vista en el pico,

pero si la que estd anclada es la ventana de espectro de masas, esta accién resultard en una

media del espectro.

Figura 103. Hallando la media del espectro
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Para realizar una sustraccién de fondo y mejorar la busqueda en la libreria de

espectros, haga clic derecho en el panel MS, seleccione Subsract Spectra y después

sustraiga uno o dos rangos. Normalmente, se realiza una sustraccién de un rango

antes de la elucién del pico. El rango a sustraer no debe contener parte alguna de su

pico cromatografico.

El barrido completo muestra los iones del OFN (en m/z 222, 241, y 272) con mucha mds

claridad que sin la sustraccién de fondo.
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Figura 104.

OFN en barrido completo con sustraccion de fondo
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Sin sustraccién de fondo, el barrido completo tendria el aspecto de la imagen a continuacién.

Figura 105.

OFN en barrido completo sin sustraccién de fondo
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14. Hay muchas otras maneras de cambiar la manera de mostrar sus datos en Qual Browser. Vea
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Optimizacion de su método

Si Vd. no llegé a obtener los resultados que esperaba de su método, use las sugerencias en este
capitulo para modificarlo y obtener mejores resultados.

Contenido

e Cambio de la separacién cromatogrifica

Bisqueda de la mejor manera de realizar una inyeccién

Mejora de la manera de preparar muestras

Cambio de la velocidad de escaneo

Estrechando el rango de masas

* Ajuste de la temperatura de la linea de transferencia

Modificacién de un ajuste automdtico

Cambio de la separacion cromatografica

Thermo Scientific

Las formas de los picos son definidas por las condiciones cromatogréficas. Si su pico es
demasiado ancho, demasiado estrecho, o no lo suficientemente simétrico, la mejor manera de
mejorar su método es cambiar las condiciones cromatogréficas. Vd. deberd empezar
modificando el flujo del GC gas portador o las temperaturas del horno (la temperatura
inicial, tiempo de espera inicial, rampa de temperatura, temperatura final para esa rampa, y el
tiempo de espera a esa temperatura final). Estas temperaturas pueden ser ajustadas para cada
rampa.

Es importante recordar que los cambios en el horno son fuertemente dependientes de la

naturaleza de los compuestos que Vd. estd analizando. En algin momento, ¢l horno ha de tomar

una temperatura superior al punto de ebullicién de los compuestos que busca. Si el horno GC no

estd en ese punto de ebullicién, los compuestos no se volatilizardn, quedando inmovilizados.

Habitualmente se efectiian cambios en las rampas de temperatura para separar picos coeluyentes.
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Busqueda de la mejor manera de realizar una inyeccion

Ajustar el modo en que Vd. pasa la muestra desde la aguja a la columna puede a veces mejorar los
resultados en sus datos. Trate de modificar el método del muestreador automdtico, de inyectar
una cantidad de liquido diferente, de ajustar la temperatura o el flujo del puerto del inyector, o
de cambiar la velocidad de su inyeccién. Puede también intentar usar modo de inyeccién de aguja
caliente o fria en la inyeccién. En algunos casos, el ajuste de los /iners de su puerto de inyeccién
puede ofrecerle mejores resultados. (Para obtener instrucciones detalladas, vea la guia de usuario
de su muestreador automatico.)

Mejora de la manera de preparar muestras

Aunque la preparacién de muestras anade tiempo y costos al conjunto del analisis, un método
mds especifico puede aportarle mejores resultados. Trate de extraer su muestra en un disolvente
que incremente la solubilidad de los analitos de interés, pero no incremente la solubilidad de los
otros compuestos. Pruebe a cambiar de disolvente si su méctodo lo permite.

Vd. puede también usar o cambiar la fase de un cartucho de extraccién de fase sélida, lo que le
ofrece resultados similares a cambiar de disolvente. También puede modificar la manera en que
prepara muestras cambiando el tipo de cartucho que estd usando.

Cambio de la velocidad de escaneo

La precisién de sus datos depende de lo bien definido que esté su pico cromatogréfico.
Tipicamente, obtendrd una buena precisién cuando muestree diez veces a lo largo del pico
cromatogréfico. Aumentar la velocidad de escaneo también aumenta el nimero de veces que
muestrea a lo largo del pico. Sin embargo, aumentar demasiado la velocidad de escaneo resulta
en ruido en el espectro de masas, lo que disminuye su precisién analitica. Para optimizar su
velocidad de escaneo, seleccione una velocidad que le dé de 8 a 12 puntos a lo largo del pico
cromatografico.

Estrechando el rango de masas

Al estrechar el rango de masas, puede observar directamente los compuestos de interés. Sin
embargo, si quiere observar un alto nimero de compuestos que tienen un amplio rango de
fragmentos de masa, es sensato usar un amplio rango de masas. Para estrechar el rango de masas,
refine los pardmetros de escaneo a un nimero menor. Un rango de masas més estrecho también le
permitird disminuir la velocidad de escaneo y obtener el mismo muestreo de pico cromatografico.
Fragmentando su método MS en grupos le permitird crear ajustes MS especificos a cada
compuesto para optimizar sus datos.
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Ajuste de la temperatura de la linea de transferencia

Ajuste de la temperatura de la linea de transferencia

Thermo Scientific

Si la temperatura de su linea de transferencia estd ajustada demasiado baja, los compuestos
menos voldtiles pueden quedarse atrds en la linea de transferencia y nunca llegar a la fuente de
iones. Por el contrario, si su linea de transferencia estd demasiado caliente, Vd. podria dafiar la
columna o causar una descomposicién térmica en los compuestos que analiza. Comtnmente, la
temperatura de su linea de transferencia debiera estar 10 °C sobre el punto de ebullicién mds alto
de los compuestos de interés, sin llegar a la temperatura de uso seguro méxima para la columna.
Incremente la temperatura de la fuente también para mejorar la respuesta de los compuestos de
alto punto de ebullicién, prevenir la exudacién de la columna, y que compuestos de la matriz
ensucien la fuente de iones.

Nota La temperatura de su linea de transferencia y la de la Fuente de iones debieran ser similares
para evitar la contaminacién de la Fuente de iones.
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Modificacion de un ajuste automatico
Autoajuste Serie 1SQ (ISQ Series Aurotune) es una utilidad que usa ciertos pardmetros en los tipos

de ajuste para optimizar el rendimiento del sistema cuando se genera un archivo de ajuste. Para
modificar un ajuste automdtico:

1. Haga clic en Tune Types en el ISQ Series Dashboard del software Xcalibur, con icono de
acceso directo en el escritorio de su ordenador.

Figura 106. Accediendo al Tune Type Editor del Dashboard Serie ISQ

Auto Tune

View Tune Report

Tune Types

Method Editor

Air & Water / Tune

Instrument Control

Shut Down

] B
|| Status | Analyzer | Power | Maintenance |

Status: ‘ Idle

Actual Set-Point
~ MS transfer line temp.: 250 °C 250 °C

+ lon source temp..: 200 °C 200 °C
~ Vacuum: OK

Foreline pressure: 51 mTom

lon gauge pressure: 1.2x10° Torr

Turbo-pump speed: 100 %

Cl reagent gas flow: 0.0 mbL/min 0.0 mL/min

2. En el cuadro de didlogo Tune Types, seleccione un tipo de ajuste para editar y haga clic en el
botén Copy.
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Modificacién de un ajuste automatico
. Uso del cuadro de didlogo Tune Types

Ao 1une

¥

View Tune Report ]

Tune Types

g |

Method Editor

Tune Types

El Default

[: AlvinTune

[Dally Ture buitir) |
Daily Tune Check (built-n) W

El Full Tune (builtin}

Cl- Tune {puiltin)

Cl+ Tune (builtin) =
Full Diagnostics {built-in)

Copy of Daily Tune Check 2

Tune {builtin} ’_ '

sensitivity,

Tunes resolution, mass, lenses, detector

Does not tune detector gain.

+ MS transfer line temp.:

+ lon source temp..: 200 °C 200 C
« Vacuum: oK
Foreline pressure: 51 mTomr

lon gauge pressure: 1.2x10° Tor

250 °C

3. Configure las opciones en la pestafia General.

Figura 108

. Configuracién de las opciones en General

My New Tune|

Description: - Complete El tuning. Tunes and sets detector gainto 1075, Starts
with last saved tune. ok
Categories: Féciory
Type: @ Tune and diagnostics () Diagnostics only [] Show advanced settings

IGeneraI ‘ lon Source [ Targets [ Detector | Diagnostics I Report ]

Qutput tune filename prefix: AutoTune

Starting tune file: (Last éave&)ﬂ =
Mass calibration
© Perform mass calibration ~ (©) Check mass calibration

e Name—Use este campo para introducir un nombre para su tipo de ajuste.

* Description—Use este campo para introducir detalles o notas sobre su tipo de ajuste.
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* Type—Seleccione Tune and Diagnostics para ejecutar un ajuste de lente con diagnéstico o

seleccione Diagnostics Only si estd creando una prueba diagndstica.

* Output Tune Filename Prefix—Use este campo para introducir un prefijo para ser anadido al
titulo de su informe de ajuste. Por ejemplo, si Vd. procesa a menudo informes BFB, Vd.
puede introducir aqui BFB para distinguirlo de otros informes que Vd. genere.

e Starting Tune File—Use este ment desplegable para seleccionar un archivo de ajuste en el que

se basard su tipo de ajuste:

Nota Si Vd. selecciona un archivo de ajuste con un nombre que solo contiene el prefijo, en lugar
de un archivo de ajuste que contenga informacién de fecha y hora, el archivo de ajuste mds
reciente que contenga ese prefijo serd el cargado al comienzo de cada ajuste.

- Seleccione Factory para usar por defecto en el instrumento un archivo hecho en fibrica que
puede usarse para comenzar a ajustar el instrumento con una fuente de iones limpia.

—  Seleccione Last Saved para usar un archivo de ajuste guardado en el instrumento por el
ajuste automdtico satisfactorio mds reciente. Un archivo de ajuste puede también ser cargado
y guardado en el instrumento por el archivo de ajuste Last Saved usando ISQ Series Manual
Tune.

- Seleccione un archivo de ajuste especifico si Vd. tiene un archivo de ajuste fiable que quiere
usar para probar un nuevo archivo de ajuste.

Perform Mass Calibration —Seleccione este botdn para permitir que el sistema recalibre todas

las masas durante un ajuste.

Check Mass Calibration —Seleccione este botén para permitir que el sistema confirme que su
calibracién de masas es correcta, en lugar de llevar a cabo una calibracién de masas.

4. Configure las opciones bajo la pestaiia Ion Source.
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Figura 109. Configure las opciones de

la fuente de iones

8 Optimizacion de su método
Modificacién de un ajuste automatico

| Edit Tune e - — LQW_QJ
Name My New Tune Save l
Description:  Complete El tuning. Tunes and sets detector gain to 3x10™5. Starts ( Cancel \
with last saved tune s ’
Categories:  Factory [ Pt
Type: @ Tune and diagnostics Diagnostics only Show advanced settings
General 'm Targets Detector | Diagnostics Report
lonization mode & ion polarity: ‘Eloiv
Cl gas type: = & A
Cl gas flow mL/min
Emission cument }Pdaun vf‘ 50 uA
Blectron energy } Default v ‘ 7 eV
Blectron lens postive voltage ‘ Default v ‘ 1€ Volts
Electron lens negative voltage: ‘ Default - ‘ 7 Volts
V| Set ion source temperature 250 L&
== ]

Ionization Mode e Ion Polarity—Use este ment desplegable para seleccionar un modo:

Seleccione EI+ para efectuar un ajuste en el modo lonizacién de electrones (EI).

Seleccione CI+ para efectuar un ajuste en el modo lonizacién quimica (Cl) con iones positivos.

Seleccione CI- para efectuar un ajuste en modo CI con iones negativos.

CI Gas Type (solamente activo si selecciona Cl+ o CI-)—Use este ment desplegable para

seleccionar un tipo de gas, pero aseglrese de que su seleccidn sea el gas reactivo conectado a su

sistema y que se ha seleccionado el puerto de gas correcto. El metano es cominmente usado para

Cl+. Otros gases cambiardn la eficiencia y energfa del proceso de ionizacién.

Nota Cuando cambie tipos de gas Cl o puertos de gases, hay un lapso de dos minutos mientras el

gas reactivo se purga. Durante este tiempo, el piloto Busy (ocupado) estard encendido, y Vd.

tendrd que esperar a que se apague antes de usar el software del sistema Serie ISQ.

CI Gas Flow (activo cuando Vd. seleccione un tipo de gas CI)—Use este campo para introducir el

flujo de su gas CI.

Corriente de emisién—Use este campo para definir la corriente de emisién que Vd. usa para

ejecutar ajustes posteriores, pero no la corriente de emisién que es usada para la adquisicién de

datos.

Tune File= Seleccione esta opcién para usar el valor en el archivo de ajuste que Vd. selecciond en

la pestana General.

Default—Seleccione esta opcién para usar la corriente de emisién por defecto, que es 50 pA.
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-~ Custom—Seleccione esta opcién si Vd. quiere usar un valor distinto de 50 HA cuando
incremente o disminuya la sensibilidad del instrumento. Para la corriente de emisidn, el valor por
defecto es 50 pA. Vd. deberd ajustarlo con el mismo valor que planea usar para su andlisis. El uso
de corrientes de emisién por encima de 100 pA puede llevar a generar demasiados iones en la
fuente, una menor vida qtil del filamento, y causar una degradacién innecesaria de la fuente.

Electron Energy—Use este campo para indicar la energia de los electrones que saltan del filamento,
y para extender la vida atil del filamento.

Default— Seleccione esta opcidn para usar la energia de electrén por defecto, que es 70 V.

—  Tune File— Seleccione esta opcién para usar el valor en el archivo de ajuste que Vd. seleccioné en
la pestana General.

- Custom—Seleccione esta opcién para ajustar la energia de los electrones emitidos por el
filamento. Por ejemplo, Vd. puede cambiar el voltaje si quisiera cambiar la eficiencia de la
ionizacién y la fragmentacién de la muestra. Este valor se ajusta normalmente a 70 V porque las
librerfas EI estindar estin basadas en haces de electrones de 70 eV.

Nota No es recomendable reducir la energia de electrén por debajo de 70 eV. El compuesto de calibracién
no estard suficientemente ionizado para ajustes o calibraciones a bajas energfas de electrén.

e Electron Lens Positive Voltage—Use este campo para permitir a los electrones entrar en el volumen
de ionizacién.

- Default— Seleccione esta opcién para usar el voltaje positivo de la lente de electrones por
defecto, que es de 15 V.

—  Tune File— Seleccione esta opcién para usar el valor en el archivo de ajuste que que Vd.
selecciond en la pestana General.

- Custom—Seleccione esta opcién si no quiere usar el valor por defecto para el ajuste. Para el
voltaje positivo de la lente de electrones el valor por defecto es 15 V. Vd. deberd ajustarlo con el
mismo valor que planea usar para su andlisis. Este valor afecta el enfoque del haz de electrones
sobre la fuente. Si Vd. cambia la energfa de electrén a otra distinta de 70 V, este valor también
cambiard. Este voltaje debe siempre estar al menos 45 V por encima del voltaje aplicado al
filamento. El voltaje aplicado al filamento es el mismo nimero, pero con signo opuesto, de la
energfa de electrén.

e Electron Lens Negative Voltage. Este campo se usa para permitir a los electrones entrar en el
volumen de ionizacién.

- Default— Seleccione esta opcidn para usar el voltaje negativo de la lente de electrones por

defecto, que es -75 V.

—  Tune File= Seleccione esta opcién para usar el valor en el archivo de ajuste que Vd. seleccioné
en la pestafia General.
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- Custom—Seleccione esta opcién si no quiere usar el valor por defecto para el ajuste. Para el
voltaje negativo de la lente de electrones el valor por defecto es -75 V. Vd. deberd ajustarlo con
el mismo valor que planea usar para su andlisis. Este valor afecta la eficiencia con que se impide
a los electrones entrar en la fuente de iones si no debieran hacerlo. Si Vd. cambia su energia de
electrén a otra distinta de 70 V, este valor también cambiard. Este voltaje debe siempre estar al
menos 5 V por debajo del voltaje aplicado al filamento. El voltaje aplicado al filamento es el
mismo ndmero, pero con signo opuesto, de la energia de electrén. Si Vd. establece este valor
para ser menor que la energfa de electrén, por ejemplo, si la EE es 70 ¢V, y el voltaje negativo
se ajusta a -50 V, los electrones no pueden ser impedidos de entrar en la zona de ionizacién. Si
el voltaje negativo se ajusta a -75 V, por el contrario, los electrones no podrdn entrar en la
fuente. Este campo no serd usado en esta ocasién.

e Set Ion Source Temperature—Seleccione esta casilla para activar el campo temperatura. Después
introduzca un valor entre 0 y 350 °C (el predeterminado es 200 °C). La temperatura éptima es
determinada por la estructura y peso de los compuestos que Vd. estd analizando. Los compuestos
mds pesados requieren una temperatura mds alta. Vd. deberd ajustar la temperatura a tan alta
como sea posible para mantener la fuente de iones limpia y mantener el grado correcto de

sensibilidad.

Consejo Si Vd. va a efectuar ajustes regularmente entre ejecuciones de grupos de muestras, podrd
ahorrar tiempo de espera al equilibrio de las temperaturas estableciendo las temperaturas a las
mismas usadas en su método de adquisicién.

5. Configure las opciones bajo la pestafia Lenses. El ajuste de lente es la parte principal del algoritmo
de ajuste. En esta seccién Vd. puede elegir qué componentes ajustar, qué masa optimizar para el
ajuste, cual es el rango de valores permitidos, cémo moverse a través del rango, cudnto debe
cambiar la sefial para elegir un nuevo valor, y qué (si acaso) debe hacerse con respecto a la
resolucién del pico y cualquier error que pudiera ocurrir.

Nota Haga clic en la casilla Advanced Settings para acceder a la pestafia Lenses.
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Figura 110. Configuracion de las opciones de las lentes

CAEST W - | E

Name: My New Tune Save

Description:  Complete El tuning. Tunes and sets detector gain to 3x10”5. Starts A Cancel

Categories:  Factory rint

Type: @ Tune and diagnostics () Diagnostics only [¥/] Show advanced settings

General lon Source Targets Detector Diagnostics Report Lenses | Resolution

[¥] Tune lenses >

with last saved tune.

Device Mass Stat  Stop  Step ‘l}/\lf?:th ge:?sure Threshold On Emo, >
> 29 [0 125 [o25 |2 [0 Jos Cortinue _ ‘
'Ion Guide volt.... :502 | -15 | -1 | 0.25 | 2 | 50 11 :Continue‘—‘
lon Guide volt... |215 -10 1 02 2 50 1 Continue
lnGudevok.. |69 |10 |1 |02 |2 |50 1 | Continue
lnGudevok.. |40 |10 |1 |02 |2 |50 1 [ Continue
lnGudeRF |502 |1 |29 |oos |2 |s0 |1 | Continue
lonGudeRF (219 |04 |19 (002 |2 |50 |1 | Continue
nGudeRF |69 |02 |09 |01 |2 |50 1 | Continue
bnGudeRF |40 |02 |07 |001 |2 |50 1 [ Continue
T ifah RV LY lEna _1n '1’? n 2 BN 11 ‘P-—»i-;u
Entrance lens offset: 0 Volts
— -

Gufa del usuario Serie 1ISQ

Device—Use este ment desplegable para seleccionar el componente que Vd. quiere ajustar en
relacién a los establecidos en las otras columnas.

Repeller—Seleccione esta opcidn para controlar como el repeller expulsa los iones fuera de la
regién de ionizacién. El voltaje aplicado a este componente tendrd un efecto muy fuerte en
la energia del haz de iones, lo que repercutird con fuerza en la resolucién y la intensidad. A
menor voltaje, mejor resolucién. No obstante, mayores voltajes prevendrdn que los iones
alcancen la superficie del repeller, lo que conlleva una mejor robustez. Son valores tipicos de
0 a5V, aunque un sistema sucio puede hacer que el repeller ascienda hasta 12.5 V. No
recomendamos un ajuste mds alto para el repeller.

Lens 1—Seleccione esta opcién para controlar la lente 1, que es la primera de las tres lentes
que los iones ven segin abandonan la regién de ionizacién. Estas tres lentes actdan como
elemento de enfoque para maximizar la intensidad del haz de iones que entra en la guia de

iones. Este campo se puede ajustar normalmente entre -35 y -50 V.

Lens 2—Seleccione esta opcidn para controlar la lente 2, que es la segunda de las tres lentes
que los iones ven segin abandonan la regién de ionizacién. Estas tres lentes actdan como
elemento de enfoque para maximizar la intensidad del haz de iones que entra en la gufa de
iones. Este campo se puede ajustar normalmente entre 0 y -15 V en modo EI. En modo CI,

el voltaje éptimo estard entre 0 y -30 V.
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- Lens 3— Seleccione esta opcién para controlar la lente 3, que es la dltima de las tres lentes
que los iones ven seglin abandonan la regién de ionizacién. Estas tres lentes actGan como
elemento de enfoque para maximizar la intensidad del haz de iones que entra en la guia de
iones. Este campo se puede ajustar normalmente con voltaje similar al de la lente 1.

Ion Guide DC—Seleccione esta opcién para controlar el voltaje CC de compensacién de la
guia de iones. En potencia, puede ayudar a enfocar los iones hacia el cuadrupolo, mientras
se asegura que el ruido neutro es eliminado. El voltaje en este componente depende de la
masa y debe ser ajustado para diferentes masas. Este campo estd tipicamente establecido
entre +1 y -15 'V, dependiendo de la masa del ion.

-~ Ion Guide RF— Seleccione esta opcién para controlar el voltaje RF de la guia de iones. En
potencia, puede ayudar a enfocar los iones hacia el cuadrupolo, mientras se asegura que el
ruido neutro es eliminado. El voltaje en este componente depende de la masa y debe ser
ajustado para diferentes masas. Este campo estd tipicamente ajustado entre 0y +5 V,
dependiendo de la masa del ion.

- QIl—Seleccione esta opcidn para controlar el voltaje que arrastra los iones a adentrarse en el
cuadrupolo. El voltaje aplicado a este componente tendrd un efecto muy fuerte en la
energia del haz de iones, lo que repercutird con fuerza en resolucién e intensidad. A menor
voltaje, mejor resoluciéon. No obstante, mayores voltajes llevardn hacia los cuadrupolos més
iones, lo que aporta una mejor sefial. Este campo se ajusta normalmente entre 0 y -5 V.

- Resolution—Seleccione esta opcién para ajustar la proporcién de los voltajes DC y RF del
cuadrupolo para crear la resolucién requerida en su andlisis. Puede ajustar la anchura de pico
deseada para una masa determinada, y si se mide la anchura al 10% o 50% de la altura del
pico. Sin haber voltaje CC estdtico involucrado, los valores starz, stop, y step no son usados.

Mass—Use este ment desplegable para seleccionar el ion que serd usado para ajuste.

Start—Use este campo para introducir el voltaje inicial del ajuste. El voltaje inicial debe
siempre ser menor que el voltaje final. Por ejemplo, -35 es menor que 0.

Stop—Use este campo para introducir el voltaje final para el ajuste.

Step—Use este campo para introducir el incremento para el rango de ajuste. Por ejemplo, si
Vd. ajusta de 0 a 50 en incrementos de 10 V, debe ajustar este valor en el campo Step a 10.

Nota Si los valores start y stop son iguales, el dispositivo se ajustard a ese valor e ignorard el
tamafio de szep. Puede observar que en algunos ajustes los dispositivos se establecen en un valor
antes ajustarlos en otra linea. Se hace asi porque los dispositivos que usan rampas no permitirdn
que el ajuste sea ejecutado a valores mds altos que los ajustes elegidos para masas mayores en el
mismo dispositivo.

e Max Width—Use este campo para introducir la anchura del ion mdxima permitida durante el
ajuste.

* Measure at %—Use este ment desplegable para seleccionar el lugar en el pico en el que quiere
medir la anchura maxima.

- 10—Seleccione esta opcidn para medir la anchura al 10% de la altura del pico.
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— 50— Seleccione esta opcién para medir la anchura al 50% de la altura del pico.

* Threshold—Use este campo para introducir el cambio en intensidad que debe ocurrir cuando
se ajuste para seleccionar un nuevo voltaje. Por ejemplo, si Vd. establece este campo en 1.1, el
ajuste no seleccionard un nuevo voltaje para ese componente, salvo que la intensidad sea el
110% de la anterior intensidad. Si Vd. establece este campo en 1, cada vez que el nuevo
voltaje tenga una intensidad mayor que la anterior, seleccionard la nueva intensidad.

Nota Si se elige un valor menor que 1 para dispositivos que usan rampas, el ajuste descenderd en
energia hasta que sea detectada una intensidad mds baja. Por ejemplo, si se ajusta a 0.8, serd
elegido el valor para el dispositivo menor en energia que el valor con la méxima respuesta y que
dé una intensidad lo mds cercana al 80% de la intensidad m4xima

* On Error—Use este ment desplegable para seleccionar cémo manejar un error en el ajuste.

- Fail—Seleccione esta opcién para detener el ajuste cuando ocurra un error, o si no se
encuentran puntos de ajuste que cumplan los criterios del ajuste.

-~ Continue—Seleccione esta opcién para permitir proseguir el ajuste hacia el siguiente
dispositivo cuando ocurre un error.

6. Haga clic en la pestaia Resolution para configurar la resolucién de su ajuste. Vd. puede ajustar
la resolucién durante un ajuste de lente o ajustarla por si misma.

Nota Haga clic en la casilla Advanced Settings para acceder a la pestaiia Resolution.

* Tune Resolution—Seleccione esta opcién para ajustar la resolucién por si misma. Esta
resolucién dispondrd el sistema para velocidades de escaneo de 100 y 1000 amu/s. También
pueden seleccionarse velocidades mayores.
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Figura 111. Config

Name: My New Tune

uracion del ajuste Resolution

Descripion:  Complete El tuning. Tunes and sets detector gainto 21075, Stats~ ~

with last saved tune.
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Categories:  Factory

[¥#] Tune resolution

Type: @ Tune and diagnostics
General | lon Source | Targets | Detector | Diagnostics | Report | Lenses |[Resolution |

[7] Tune high scan rate:

() Diagnostics only

L e |
Show advanced seftings

10000 | amu/sec

Peak Width Measure at %

Lens Tune Relation |

06 50 Before
096 10
06 50

0.96

0.96

Mass— Use este ment desplegable para seleccionar el ion que serd usado para ajuste.

Peak Width—Use este campo para introducir la anchura de pico deseada.

Measure at %— Use este ment desplegable para seleccionar el lugar en el pico en el que quiere
medir la anchura deseada.
10— Seleccione esta opcién para medir la anchura al 10% de la altura del pico.

50— Seleccione esta opcidn para medir la anchura al 50% de la altura del pico.

Lens Tune Relation—Use este ment desplegable para establecer la ocurrencia de los
pardmetros de ajuste de resolucién antes de, o después de un ajuste de lente.

Before and After—Seleccione esta opcién para usar los mismos pardmetros de resoluciéon

antes de, y después de un ajuste de lente.

Before— Seleccione esta opcidn para usar los pardmetros de resolucién antes de un ajuste de

lente.

After— Seleccione esta opcién para usar los pardmetros de resolucién después de un ajuste de

lente.

Tune High Scan Rate—Seleccione esta casilla para ajustar la resolucién a una velocidad de
escaneo adicional a las velocidades de escaneo por defecto de 100 y 1000 amu/s.

. Haga clic en la pestafia Targets para configurar cémo quiere ajustar sus objetivos. El ajuste de

objetivos se usa para establecer la manera en que se ajusta el instrumento serie ISQ para

pasar requisitos regulatorios.
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122

Figura 112. Configuracion de Target lon Ratios

8

Gufa del usuario Serie ISQ

[Edit Tune Type
tnelee —
Name: My New Tune Save

Description:  Complete El tuning. Tunes and sets detector gain to 3x1075. Starts -

with last saved tune.

Categories: Faclory

Type: @ Tune and diagnostics () Diagnostics only [] Show advanced settings
General ‘ lon Source ‘ Targets i Detector | Diagnostics ‘ Report ‘
[7] Tune target ion ratios

Target mass Ratio

50 amu: 11 %  (25to 51.5amu)

69 amu: [0 % (515t0785amy)

131 amu: 50 % (78.5t0 132.5 amu)
219 amu: 70 % (132.5t0 220.5 amu)
4l4ams: 2 % (2205t04155amu)
502 amu: 13 % (4155amuand above)

 Tune Target Ion Ratios—Seleccione esta casilla para ajustar las proporciones de los iones

baséndose en los resultados de una inyeccién de compuesto de ajuste.

. Configure las opciones bajo la pestafia Detector.
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Figura 113. Configuracion de las opciones del detector

" — =
R Ture T, ===
[‘M - = e —
: Name My New Tune I Save ‘ ‘

Description:  Complete El tuning. Tunes and sets detector gain to 3x10™5. Starts - Cancel

with last saved tune o ‘
Categories Factory Print
Type @ Tune and diagnostics Diagnostics only Show advanced settings

General | lon Source | Targets Detector | Diagnostics | Report
Intial detector gain: 3 x10 8
V| Tune detector

7| Adjust detector senstivity

Mass 69 v Intensity: 10,000,000

e Initial Detector Gain— Seleccione esta opcidn para establecer la ganancia real del
multiplicador de electrones. La ganancia es el nimero de electrones generados por cada ion
que alcanza el detector. Este ajuste estd normalmente entre 1 x105 y 3x105 electrones por ion.
Ganancias mayores generardn mds electrones por ion, pero tanto la sefial del ion analito como
la del ruido de iones serdn mayores. También puede ajustar a valores menores de ganancia, lo
que disminuye la potencia de la sefal. Valores mds bajos también incrementan la posibilidad
de que un ion no sea detectado. Segin envejece el multiplicador de electrones, aumentard el
voltaje requerido para una ganancia concreta. Dependiendo de su carga de muestras y de si su
sistema esté a prueba de fugas (el oxigeno perjudica al detector), Vd. no debiera realizar este
ajuste muy a menudo.

Tune Detector—Seleccione esta casilla para ajustar el detector.

Adjust Detector Sensitivity—Seleccione esta casilla para ajustar que el detector genere un
nimero consistente de dreas de un ion de gas de calibracién para el informe de ajuste. Dado
que la intensidad del gas de calibracién varia dependiendo de la presién atmosférica y la
temperatura del laboratorio, esta opcién resultard en una variacién mayor en las ejecuciones
analiticas, en comparacién a usar una ganancia fija del detector.

- Mass—Use este menti desplegable para seleccionar la masa del gas de calibracién que Vd.
quiere usar.

- Intensity—Use este campo para introducir la intensidad que quiere ver en el informe de
ajuste.

Ne

. Haga clic en la pestafia Diagnostics y seleccione un test para confirmar la habilidad operativa

del sistema Serie 1SQ.
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Name M; Pie? Ture r Save
Descrpton:  Complete Eltuning. Tunes and sets detector gain 10 31075 Stats~ + | Cancel

with last azved tuns. - —J
Categories:  Factory | Pririi
Type: ©) Tune and disgnastics (7 Diagnastics orly 1 Show advanced settings

Generdl ‘ lon Source \ Tagats | Detector || Diagnostics | Repott |

|| Communication Check -
[ Detector Check

|| Flamert Check

[T} lon Guide Frequency Check
Leak Check

|| LersCheck

[7] Power Supply Check

[7] @1 Fraquency Check

[] RF/CC System Check

[ TemperatureCheck

|| Vacuum System Check

10. Haga clic en la pestafia Report para configurar cémo quiere ver sus datos.

Figura 115. Configuracion de las opciones del informe

- -
ey e
Description:  Complete El tuning. Tunes and sets detector gainto 3x10°5. Stats ~ #
s gy :
Caes o
Type: @ Tune and diagnostics ") Diagnostics only ["] Show advanced settings

General IonSouce‘Tugets Detector DuamRepon
[7] Acquire full-scan spectrum
Acquisition threshold: |3.000

SiMmasses: (69 v|[131 ~|[(219 | [414 ~|[502 ~]

* Acquire Full-Scan Spectrum—Seleccione esta casilla para mostrar el espectro completo en su
informe de ajuste.
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- Acquisition Threshold—Use este campo para introducir un altura minima de pico para el
archivo de datos. Si su pico tiene una intensidad menor que este umbral, no serd guardado.

- SIM Masses—Use estos ments desplegables para seleccionar las masas a mostrar en su
informe de ajuste. Vd. puede seleccionar un méximo de cinco masas, una de cada mend.

11. Una vez que Vd. acabé de configurar todas las pestanas, haga clic en el botén Save para
guardar estos ajustes. Su nuevo tipo de ajuste estd ahora en la ventana Tune Types.

12. Haga clic en Print para guardar su informacién de tipo de ajuste como pdf o para imprimir
una copia de la informacién en papel.

Figura 116. Impresion de la informacién Tune Type

: |l Save as PDF... (=4 Print report

i 4t of 2 b M | |IEEEEES I

15Q Tune Typs Report
Wy New Tume
CSomoiete E1tuning. Tumes 300 sefS celector garn o X 10°5. Starts witn lestseved tne.
Cawegodes. Factory
Tze
Ganeral
Duftput tune Sle pretx
tasing Tune Rie:
Sasng Tune 2cuce

Mass Callbrazicn Acon:
lon Source.

Emissicn Camen:
Slecton Sremy:
Eiecton lens positive voltage:

Electron lens negatve voitage: 5V
2t o0 Sowrce Temperena: on Source Tempemtue:  230°C
fon Ratics

50 14 #5515 emy)

) 1 $1507558m)

12 % 785 1325 8m)
B 0 132502305 ame)
i z 2035 455 eme)
sz 1 4155 am ena eoove)

Dstector Sanetivity
Setine galn: Yes (2E-05]

Tune getectorgain: Yes

Adfustdetector sensitiity: Yes [Mass: €3 intensity: 10000000]

@t Lene
Device
Rageier
ion Guide /oltage

;
i

R R I R S
R R R

21 varage

13. Haga clic en Close para regresar a la ventana Method Setup. Ahora, este tipo de ajuste puede
ser seleccionado durante un ajuste automético.
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Resolucion de problemas

Esta seccién contiene informacién para ayudarle a diagnosticar problemas en sus datos. Muchas
veces, su experiencia como cientifico le permitird, al ver sus datos, detectar que algo estd mal,
bien en el instrumento o en su muestra. Este capitulo describe las indicaciones mds comunes de
los problemas con referencias, picos o resultados.

Contenido

* No hay presencia de iones en los escaneos

* Comprobacién del firmware del Sistema [SQ

e Cémo saber cudndo su sistema necesita mantenimiento
* Investigacién de problemas de linea base

* Investigacién de problemas de picos

* Investigacién de problemas de resultados

* Reconfiguracién de su instrumento

* Mejora del Software

Al revisar sus datos, Vd. puede encontrar problemas afectando a referencias, picos, o resultados.
Use la informacién en esta seccién para diagnosticar y resolver la cuestién. Si se trata de un
problema de hardware, vea la seccidn de resolucién de problemas del Manual de Hardware ISQ.

ADVERTENCIA - RIESGO DE CHOQUE ELECTRICO: Cuando intente resolver un problema que

requiera retirar alguna cubierta del ISQ, Vd. deberd apagar y ventilar el instrumento para evitar

b dafios personales.

Un primer paso, inmejorable para resolver problemas, es ejecutar un ajuste en el Sistema 1SQ. Si
Vd. tiene buenas intensidades de ion, buenas formas de pico, y no hay fugas de aire, Vd. debiera
observar primero el GC, el muestreador automdtico, o el gas portador.

Si Vd. tiene alguna fuga de aire, localicela y resuélvala. Preste atencién en particular a la férrula

de la linea de transferencia, manilla de la vélvula de ventilacién, panel frontal, y compuerta de
vacio (interlock) en el Instrumento 1SQ, asi como la entrada en el GC.
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No hay presencia de iones en los escaneos

Si sus intensidades son demasiado bajas, asegtirese de que la compensacién de vacio del portador

estd activada.

IMPORTANTE Cuando inserte un cartucho de fuente de iones frio, como por ejemplo tras una

limpieza o cuando alterne entre modos El y CI, la fuente de iones y el grupo de lentes se

expandirdn seglin se calienta el cartucho de la fuente, a menudo empujando el volumen de

ionizacién v las lentes desde la trasera del instrumento, donde estdn fijados firmemente por los
y ) p

contactos de resorte de las lentes RF. Para evitar contactos eléctricos intermitentes a las lentes,

Vd. debe insertar el cartucho de la fuente de iones, esperar 30 min. para llevarlo a temperatura, y

después retirarlo y reinsertarlo. Vea el Manual de Hardware [SQ para obtener instrucciones de

limpieza y de cémo insertar el cartucho de la fuente de iones.

No hay presencia de iones en los escaneos

R/
0'0

Intente las siguientes soluciones si no puede ver iones en ningilin escaneo

. Retire y reinstale el cartucho de la fuente de iones.
. Cambie filamentos.

. Confirme que el archivo de ajuste de inicio es apropiado para el modo de ionizacién o para el

nivel de limpieza de la fuente.

. Confirme que el volumen de ionizacién insertado es el correcto (EI o CI).

. Ejecute pruebas diagnésticas (tipo de ajuste solo diagndstico).

6. Limpie la fuente de iones.

X3

%

—_

Intente lo siguiente si no ve iones en modo CI

. Confirme que el volumen de ionizacién CI estd instalado.
. Confirme que el gas reactivo estd conectado y activado.

. Cambie filamentos.

Comprobacion del firmware del Sistema I1SQ

Confirme que estd ejecutdndose la version correcta del firmware del Instrumento 1SQ.

R/
0.0

1.
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Para encontrar la version del firmware instalada en su sistema I1SQ

En el Dashboard 1SQ, haga clic en Air & Water/Tune. Esto abre el ajuste manual 1SQ.
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Figura 117. La utilidad de ajuste manual ISQ

SO Manual Tune
[load Tun=File s Save TuneFie | 35 Get from Instrument £ Save to Instrument &) Reset Multiplier
“Mass & Resolutin Tune | Fraquency Tune || Target Tune Factors |
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Comprobacion del firmware del Sistema 1SQ

Frmware »

S (5|
Scan rate: 1000
Det.gain: [3E+05  |e/on

amu/sec  lonpolatty:

Jorvzation mede: | EI

Cal. gaslevel: |Cff

v gas type:
Cl gae flow: I }ml./min
v | Ghonging Clges bpe may take tyo minutes.

Start
Scan

100

B0 70 80 90
1 1 1

0
1

Helalve abundance

an 40

1020
1

o —

Mass: amu

Width: [ |anu

G g AR g e I

[Q1RF | QIRes. | Qlvotagze Req »

Jeamu

1100amu

Instrument statue: Idle

Embedded system version: 210.0.77.17 *

2. Haga clic en Firmware en la esquina superior derecha de la pantalla de inicio en ISQ Manual

Tune.

3. Se abre un nuevo ment. Haga clic en Version Info.

4. Se abre un cuadro de didlogo que informa de las versiones del firmware para los controladores

del instrumento ISQ, para la placa controladora de lentes, y para la placa de interfaz de

control. Vea la Figura 118.
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Figura 118. Determinacion de las versiones del firmware

Version Info 3

Instrument 1D: 811003
PC Communication Board Fimware: 210.0.77.17
= Controller Interface
Microcontroller: 11
FPGA: 33
= Lens Driver
Micracontroller 1: 21
Microcontroller 2: 20
CPLD: 6

[ Copy info " Close ]

Nota Dependiendo de la versién del firmware para los controladores del instrumento ISQ
que esté ejecutdndose, los firmwares para la placa controladora de lentes, y para la placa de

interfaz de control pueden no aparecer en la lista.

5. Haga clic en Copy Info para copiar la informacién al portapapeles de su PC.

6. Guarde esta informacién. Puede ser de utilidad para su Ingeniero de Servicio Thermo Fisher

Scientific si necesitara una llamada de servicio.
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Como saber cuando su sistema necesita mantenimiento

Normalmente, Vd. se dard cuenta de que su instrumento necesita mantenimiento cuando estd
analizando sus datos en el ordenador. Algunas de las razones e indicadores mds comunes son los
siguientes:

¢ Contaminacién—Si Vd. nota un fondo excesivo en sus espectros de masas, ello es usualmente una
indicacién de que su instrumento estd contaminado. Vea el espectro de masas en la tabla a
continuacién para comprender el origen de la contaminacién. Si Vd. nota picos de disolvente de
limpieza, ello es usualmente una indicacién de que su cartucho de fuente de iones fue instalado
antes de estar completamente seco.

* Huellas dactilares —Si Vd. nota una serie de picos de masas en sus datos que estdn separados 14
amu, ello es indicacién habitual de huellas dactilares u otra contaminacién por hidrocarburos.
Para evitar las huellas dactilares, deberd usar guantes limpios y libres de pelusa cuando lleve a
cabo cualquier tipo de mantenimiento en algin componente del colector de vacio del ISQ.

e Fugas de aire—Si Vd. nota una presién de vacio més alta de lo normal o una escasa sensibilidad,
son debidas normalmente a fugas de aire. Compruebe la ltima junta térica o férrula que fue
instalada.

Tabla1. Contaminantes comunes

lones (m/z) a monitorizar Compuesto Posible origen
13, 14, 15, 16, 17, 29, 41, 57 Metano Gas CI

18, 28, 32, 44 0 14, 16, 19 H20,N2,02,CO20N, O

Aire y agua residuales, fugas de aire, gases
liberados de férrulas Vespel

69, 100, 119, 131, 169, 181, 214, PEFTBA e iones afines
219, 264, 376, 414, 426, 464, 502,

PFTBA (compuesto de ajuste)

576, 614

31 Metanol Disolvente de limpieza

43, 58 Acetona Disolvente de limpieza

78 Benceno Disolvente de limpieza

91, 92 Tolueno o xileno Disolvente de limpieza

105, 106 Xileno Disolvente de limpieza

151, 153 Tricloroetano Disolvente de limpieza

149 Plastificantes (ftalatos) Uso de guantes de vinilo o plasticos

Picos espaciados 14 amu

Hidrocarburos

Huellas dactilares, aceite de la bomba de

Vacio previo u otros hidrocarburos

Thermo Scientific
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Investigacion de problemas de linea base

Tabla 2. Investigacion de cuestiones de linea base en sus datos (Hoja 1 de 2)

Comportamiento Caracteristica

Linea base inestable General

Causa Remedio
Se ha acumulado fase Reemplace la columna o recorte el
en la columna extremo de la columna.

La linea base cromatogréfica Reemplace la columna o recorte el
es alta extremo de la columna.

La presién del gas portador  Busque fugas en el inyector o en la

es demasiado baja ruta de flujo. Reemplace la bombona de
gas portador si estd vacia o baja.
Aumente la presién si la presion
maxima del inyector en el método es
mayor que la presién ajustada en el
regulador de la linea de portador.
Aseguirese de que la compensacién de
vaclo estd activada.

El flujo del gas portador es  Busque fugas en inyector o ruta de flujo.
inestable Compruebe el tanque de gas portador

Impurezas acumuladas en la Procese tan solo disolvente para retirar

columna impurezas. Si éstas persisten tras
multiples procesos: Inyecte disolvente de
otra procedencia. Cambie la jeringa, liner
y septum. Limpie el inyector.
Compruebe niveles de impureza en su
gas. Use las purezas de gas y filtro
correctas.

Descendiente

Escape de gas portador en el Realiza una prueba de fugas y apriete

sistema las conexiones de linea del gas portador
si encuentra una fuga

Columna en acondicionamiento Espere a la estabilizacién de la columna.

Aumentando

Impurezas acumuladas en la Compruebe niveles de impureza en su

columna gas. Use la pureza de gas correcta.

Aumento anormal en
la linea base

si la temperatura del
horno es muy alta

Impurezas acumuladas en la- Reacondicione o reemplace la columna.
columna
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Tabla 2. Investigacion de cuestiones de referencia en sus datos, continuacién (Hoja 2 de 2)

Comportamiento Caracteristica Causa

Picos General Excesiva exudacién de la
cromatograficos columna a altas temperaturas
con ruido del horno

Remedio

Reduzca la temperatura de la columna.
Acondicione la columna.

Instale una columna para altas
temperaturas.

Instale filtros de oxigeno en la linea del gas
portador. Busque fugas en los sistemas
neumdtico y de admisién. Use una pureza
de gas adecuada con bajo contenido en

oxigeno.

La columna estd

contaminada o danada

Acondicione o reemplace la columna.

La temperatura del horno
es mayor que la mdxima

admitida por la columna

Reduzca la temperatura del horno a la
temperatura méxima admitida por la

columna.

Fuga €n las conexiones

de la columna

Localice la fuga. Apriete las conexiones
de la columna si estuvieran flojas.
Reemplace la férrula si ésta estuviera
demasiado prieta.

La temperatura de la linea de transferencia
no se ha de ajustar demasiado baja.

Thermo Scientific
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Investigacion de problemas de picos

Tabla 3. Investigacion de problemas de picos en sus datos (Hoja 1 de 3)

Comportamiento Caracteristica

Causa

Remedio

Ensanchamiento General Flujo en columna Reduzca el flujo. Asegtirese de que la
mayor que el dptimo compensacién de vacio esté activada.
ra la column :

para fa cofumna Aumente el flujo.

Flujo en columna menor

que el éptimo para la

columna
Incremente el flujo a 40-50 ml/min.

El flujo dividido es

demasiado bajo para la

inyeccién dividida Pruebe la columna al flujo éptimo.

El rendimiento de la

columna se ha degradado

El inyector estd sucio Limpie o reemplace el liner.

La fuente de iones estd sucia  Limpie la fuente de iones y ajuste
el instrumento.

La columna no estd La columna GC no alcanza a penetrar en

suficientemente la fuente MS. Use la herramienta de

introducida en la linea de medicién de columna para confirmar la

transferencia longitud de la columna. Si el extremo de
la columna estd dentro de la linea de
transferencia, una cantidad excesiva de
vertido del GC tocard la pared interior.

Frente (fronting) General Columna sobrecargada Disminuya la cantidad inyectada y/o las

concentraciones de analito. Incremente la
proporcién de divisién (split ratio). Use
una columna con un recubrimiento més

grueso.
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Tabla 3. Investigacion de problemas de picos en sus datos, continuacién (Hoja 2 de 3)

Comportamiento Caracteristica

Cola (tailing) Picos de muestra

Causa

La degradacién de la columna

causa esta actividad

Remedio

[nyecte una mezcla de prueba y evalte
la columna. Reemplace la columna si

fuera necesario.

El liner esta sucio

Limpie o reemplace el liner.

La fuente de iones estd sucia

Limpie la fuente de iones. Ejecute el
método con una temperatura de fuente
mds alta, asegurdndose de no iniciar la
ejecucién de muestras en matriz hasta
que la fuente haya dispuesto de algunas

horas para alcanzar equilibrio térmico.

Lana de vidrio o el finer
del inyector estin causando
actividad

Reemplace la lana de vidrio con lana
nueva silanizada e instale un /iner

limpio.

La temperatura del inyector

es demasiado baja

Incremente la temperatura del inyector.

Las conexiones de la
columna no son buenas o

estan obstruidas

Reconecte la entrada de la columna.

La fase estacionaria no es
apropiada para sus

compuestos elegidos

Reemplace la columna y elija una fase

mds apropiada para su andlisis.

La temperatura de
mantenimiento final del

horno es demasiado baja

Incremente la temperatura de la
columna / el horno. No exceda la
temperatura maxima recomendada para

la fase estacionaria.

La temperatura de la linea
de transferencia es

demasiado baja

Si el tailing ocurre en compuestos de
elucién tardia, es probable que la
temperatura de la fuente o de la linea

de transferencia sea demasiado baja.

La temperatura de la
fuente es demasiado

baja.

Si el tailing ocurre en compuestos de
elucién tardia, es probable que la
temperatura de la fuente o de la linea

de transferencia sea demasiado baja.

Mala caracterizacién de

la columna

Vea Cambio de la columna para
informarse sobre chequeo de fugas y

flujo de columna.
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Gufa del usuario Serie 1SQ 135



9 Resolucion de problemas
Investigacién de problemas de picos

Tabla 3. Investigacion de problemas de picos en sus datos, continuacién (Hoja 3 de 3)

Comportamiento

Picos fantasma (Ghost)

Caracteristica

General

Causa

Elucién incompleta de la

muestra anterior

Remedio

Incremente la temperatura final del
programa del horno o el tiempo total de
ejecucién. Incremente el flujo de la

columna.

El gas portador estd contaminado

Reemplace la bombona de gas o el filtro.

Materiales de laboratorio de

vidrio estan contaminados

Aseglirese de que estdn limpios y

libres de contaminantes.

La muestra inyectada se

ha descompuesto

Baje la temperatura del puerto de
inyeccién. Use la técnica de inyeccién on-

column.

La disolucién inyectada

solucién contiene matriz

Limpie adecuadamente su muestra antes

de la inyeccidn.

El inyector o elementos
neumaticos estdn

contaminados

Retire la columna y acondicione el
inyector.

Use un seprum de alta calidad.
Reemplace el filtro de ventilacién
dividida (splir vent filter).

Instale un filtro intercalado entre

elementos neumdticos e inyector.

Picos ausentes

Linea base o

fondo presentes

Columna rota

Reemplace la columna.

Flujo de columna incorrecto

Aseglirese de que los septum estén
sellando y de que la compensacién de

vacio esté activada.

Ajustes de backflush

incorrectos

Mantenga backflush desactivado (en Off)

hasta el final de la inyeccién

La posicién de la columna en
el inyector S/SL es incorrecta
(demasiado alta)

Compruebe la posicién de la columna.

Linea base o

fondo no presentes

Pobre o inexistente conexién

eléctrica

Compruebe los cables conectores.

El instrumento I1SQ no estd

tomando datos

Asegtirese de que el archivo de ajuste sea el
correcto. Verifique que el piloto “ocupado”
(Busy) esté encendido durante la
adquisicién.

Cierre Xcalibur, abra Instrument
Configuration, presione el botén Reset en el
instrumento ISQ, espere diez segundos, y

cierre Instrument Configuration.
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Investigacion de problemas de resultados

Tabla 4. Investigacion de problemas de resultados en sus datos (Hoja 1 de 2)

Comportamiento

Mala

reproductibilidad

de dreas de pico

Caracteristica

Causa

La ganancia del detector

estd demasiado baja

9 Resolucion de problemas
Investigacion de problemas de resultados

Remedio

Reajuste la ganancia. Incremente el voltaje

del muldplicador de electrones. Incremente el

objetivo de recuento de iones.

La concentracién no
es compatible con el
rango dindmico del

sistema de deteccién.

Verifique que la concentracién de la

muestra es apropiada para el MS.

Cromatograma y
espectro en blanco

Aseguirese de que el archivo de ajuste sea el
correcto. Verifique que el piloto “ocupado”
(Busy) esté encendido durante la
adquisicién. Asegtrese de que el filamento
no esté fundido.

Técnica de inyeccién no
apropiada

Use una diferente técnica de inyeccién.

Pardmetros de inyeccion

no apropiados

Verifique la temperatura de inyeccién
y flujos.

La técnica de inyeccién de

muestras no es reproducible

Evalde las secuencias de preparacién de
muestras.

Compare los resultados con una serie
de inyecciones estindar.

La jeringa o el seprum

tienen fugas

Chequee y reemplace la jeringa y/o

septum a intervalos regulares.

Fuga en puerto de inyeccién

Chequee las conexiones de la columna.

Ejecute un chequeo de fugas.

La técnica de inyeccién

no es apropiada

Cuidadosamente mida la cantidad
inyectada, con una jeringa limpia y de

calidad.

La fuente de iones est4 sucia

Limpie la fuente de iones y reajuste

el instrumento.

El flujo dividido (Split flow)
o ¢l control de proporciones
(ratio control) no son

adecuados

Monitorice el flujo.

Reemplace el filtro intercalado.
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Tabla 4. Investigacion de problemas de resultados en sus datos, continuacién (Hoja 2 de 2)

Comportamiento Caracteristica

Poca sensibilidad Con tiempo de
retencién

incrementado

Causa

Flujo demasiado bajo del
gas portador

Remedio

Incremente el flujo del gas portador
Localice y retire posibles obstrucciones en
la linea del gas portador.

Compruebe posibles fugas en el septum,
inyector, y férrulas de columna.

Con tiempo de
retencién normal

Fuga en linea de portador

Haga chequeo de fugas y corrijalas.

La jeringa tiene fugas
durante la inyeccién

Reemplace la jeringa o las juntas
del pistén, si fuera necesario.

La temperatura de
inyeccién dividida (Spliz)

es demasiado baja

Incremente la temperatura del inyector.

El voltaje no llega a la
lente.

Reemplace la placa de la lente y resortes si
estdn dafiados. Retire restos o trozos rotos
del colector. Ejecute un diagnéstico de la
lente.

Chequee la conexién retirando o insertando

la fuente de iones.

Tiempos de retencién Mala reproductibilidad

DCC inestable o en deriva

Monitorice flujo y presién de la columna.
Chequee y reemplace el controlador, si fuera

necesario.

La técnica de inyeccién

no es apropiada

Elija una técnica de inyeccién adecuada

para el inyector y /iner que estd usando.

El tamafo de la muestra
vaporizada es mayor que el

volumen de liner

Reduzca la cantidad inyectada y/o el

volumen.

El handshaking no estd

conﬁgurado correctamente

Asegtrese de que el GC esté inhibido
por el MS y espera el cierre de contacto

por el muestreador automdtico.

La temperatura de la

columna es inestable

Compruebe la puerta principal del
horno y la abertura de enfriamiento.

Monitorice la temperatura de la columna.
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Reconfiguracion de su instrumento

Si su instrumento pierde comunicacién con el ordenador, si ha reinstalado Xcalibur, o tiene un

ordenador nuevo, podria tener que reconfigurar el Instrumento 1SQ.

R/

+« Para reconfigurar su instrumento I1SQ

1. Desde el mend inicio en el escritorio de su ordenador, vaya a Thermo Foundation 3.0 |
Instrument Configuration. Cuando la utilidad Instrument Configuration se abra, podré ver

los iconos de los instrumentos que tiene conectados.

2. Haga clic en el icono ISQ (u otros instrumentos) en la columna Available Devices y haga clic
en Add para moverlo a la columna Configured Devices.

Figura 119. Dispositivos disponibles hallados

£%2] Thermo Foundation Instrument Configuratior (oS
Device Types :
[ -
Available Devices: Configured Devices:

Al/A51310 Focus GC

150

m

TRACE GC Ultra

TRACE(2) GC Ultra  TriPlus Autosampler

[ Add >> ] [ << Remove ] [ Configure

[ De | [ bHb ]

3. Haga clic en el icono de cada instrumento que quiere configurar y haga clic en Add.
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Figura 120. Adicion de un dispositivo para ser configurado

Device Types :

]

Available Devices:

Configured Devices:

AlZAS1310

150

Series

W

TRACE GC Ultra

>

m

= TRACE 1300 GC
Series

TRACE(2)GC Ulra  TriPlus Autosampler o
[ Add >> ( << Remove ] [ Configure ]

4. Haga clic en Configure.
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5. En la pestaiia General, ajuste las unidades de presién.

Figura 121. Ajuste de las unidades de presion

© R 7 e 4 Tt \
I1SQ Configuration
General | Maintenance Intervals
Pressure units: \ Pa ! ¥
Torr
Remote start: Pa
bar

[ Communications... ]

[ 0K J[ Cancel ]

Nota Vd. solamente debe ajustar las unidades de presién si Vd. tiene un medidor de
presién de iones o convectron instalado en su sistema. Las lecturas de estos componentes se

mostrardn en las unidades elegidas en esta ventana.

6. Ajuste el inicio remoto. Se usa para informar al MS [SQ cuando el GC ha iniciado una
ejecucién. Cuando configure el GC, puede decirle qué enviar al ISQ. En esta ventana,
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Vd. debe asegurarse de que el valor del campo es el mismo que establecié en el GC. El valor
por defecto es Active Low.

Figura 122. Ajustando el inicio remoto
150 Configuration

General | Maintenance Intervals

Pressure units: Pa ‘ v—i

Remote start: Active Low !f{
Active Low
Active High

[ Communications... ]

[ 0K J[ Cancel ]

7. Haga clic en el botén Communications para ajustar la direccién de red IP de la placa de
comunicacién con el PC del instrumento, y para asignar un puerto TCP. Los ajustes por
defecto son introducidos en fibrica y solamente deben ser cambiados tras consultar con su
departamento informético local y obtener un software especial del departamento de

Atencién al Cliente, necesario para reprogramar la direccién IP en su instrumento.

Nota Elinstrumento debe estar conectado a un puerto reservado Ethernet en el PC. El
instrumento no puede conectarse a través de una red LAN.

Gufa del usuario Serie 1ISQ

Figura 123. Ajuste de la direccion IP de red y del puerto TCP
Communications

Network address:  |192/168| 1 |234

TCP port: 30

[ 0K J [ Cancel

8. Haga clic en la pestafia Maintenance Intervals para ajustar el intervalo en ndmero de dfas
con el que planea realizar mantenimiento en ciertos componentes de su sistema GC/MS.
Por defecto, estdn automdticamente habilitados los aceites de la bomba de vacio previo y

bomba turbo. Puede monitorizar el progreso de estos ajustes en el panel Swrus de Xcalibur.
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9. Seleccione la casilla Foreline pump oil para habilitar los intervalos de mantenimiento del
aceite de la bomba de vacio previo. Después, ajuste el plazo en dias tras el que quiere ser
avisado de comprobar el aceite. El fabricante recomienda cambiar el aceite cada 125 dias. Si
Vd. estd usando gases corrosivos, tales como amonfaco, debe cambiar el aceite cada 30 dias.

Figura 124. Ajuste del intervalo de mantenimiento del aceite de la bomba de vacio previo

-

15Q Configuration v

' General} Maintenance Intervals I

Enable Days
Foreline pump oil 3d
Turbo pump oil/bearing:
Filament 1:
Filament 2:

lon source:

FEEEEE

Multiplier:

Reset All

[ OK J[ Cancel ]
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10. Seleccione la casilla Turbo pump oil/bearing para habilitar los intervalos de
mantenimiento del aceite de la bomba turbo. Después, ajuste el plazo en dias tras el que
quiere ser recordado de comprobar el aceite. El fabricante recomienda cambiar el cartucho
de aceite cada 730 dias y el cojinete cada 1.460 dias.

Figura 125. Ajuste del recordatorio de mantenimiento del aceite de la bomba turbo
ISQ Configuration

General | Maintenance Intervals

Enable Days
30
364

Foreline pump oil:

Turbo pump oil/bearing:

<

O000FE

Filament 1:
Filament 2:
lon source:

Multiplier:

Reset Al

[ DK ][ Cancel ]

11. Seleccione la casilla Filament 1 para habilitar el recordatorio de mantenimiento. En
un sistema libre de fugas, el filamento debiera durar entre 30-360 dias, dependiendo
del uso.

Figura 126. Ajuste del recordatorio de mantenimiento del filamento 1
I1SQ Configuration

General | Maintenance Intervals |

Enable Days

Foreline pump oil 30
Turbo pump oil/bearing: 365
Filament 1: 190
Filament 2: |
lon source: |
Multiplier: |

Reset all

[ oK ][ Cancel ]

12. Seleccione la casilla Filament 2 para habilitar el recordatorio de mantenimiento. En
un sistema libre de fugas, el filamento debiera durar entre 30-360 dias, dependiendo

del uso.

144  Guia del usuario Serie ISQ Thermo Scientific



9 Resolucion de problemas
Reconfiguracién de su instrumento

Figura 127. Ajuste del recordatorio de mantenimiento del filamento 2

'

ISQ Configuration

General Maintenance Intervals |

Enable Days

Foreline pump oil 30
Turbo pump oil/bearing: 365
Filament 1: 190
Filament 2: 130
lon source: ]
Multiplier: ]

Reset Al

| ok || cance |

13. Seleccione la casilla Ion Source para habilitar el recordatorio de mantenimiento.
Después, ajuste el plazo en dias tras el que quiere ser recordado de comprobar la fuente de
iones. El intervalo entre limpiezas depende muy estrechamente de sus anlisis. Vd. deberd
determinar el intervalo apropiado entre limpiezas de fuente.
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Figura 128. Ajuste del recordatorio de mantenimiento de limpieza de la fuente de iones

{ I1SQ Configuration
| General Maintenance Intervals |

Enable
Foreline pump oil
Turbo pump oil/bearing:
Filament 1:
Filament 2:
lon source:
Multiplier: ol

Days
30
365
190
150
£l

[ oK ][ Cancel ]

14. Seleccione la casilla Multiplier para habilitar el recordatorio de mantenimiento.

15. Haga clic en OK para regresar a la ventana principal Instrument Configuration.

Gufa del usuario Serie 1ISQ

Después, ajuste el plazo en dias tras el que quiere ser recordado de comprobar el

multiplicador de electrones.

Figura 129. Ajuste del recordatorio de mantenimiento del multiplicador de electrones

(ISQ Configuration
j Generall Maintenance Intervals \

Enable Days
Foreline pump oil: ‘ 0 ;
Turbo pump oil/bearing: 38‘5‘
Filament 1: - 1930
Filament 2: 190
lon source: | 30,
Multiplier: 45;

Reset Al
I 0K J [ Cancel ]
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Figura 130. Regreso a la ventana de configuracion

Device Types :

9 Resolucion de problemas
Reconfiguracién de su instrumento

[

Available Devices:

Configured Devices:

AlZAS1310

>

TRACE 1300 GC 150
Series =
153 TRACE GC Ul i TR0
TRACE(2)GC Ulra  TriPlus Autosampler o
{ Add >> } [ << Remove ] [ Configure ]
[ Done [ b ]

Guia del usuario Serie 1SQ
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16. Haga clic en el botén Done para cerrar la utilidad Instrument Configuration.

17. Puede comprobar el estado de su instrumento ISQ en la pestafia Status del Dashboard 1SQ.

Auto Tune

View Tune Report

Tune Types

Method Editor

Air & Water / Tune

Instrument Control

Shut Down
)
Status | Analyzer | Power | Maintenance |
Status: |Idle
Actual Set-Point
« MS transfer line temp..: 250 C 250 C
« lon source temp.: 200 C 200 °C
« Vacuum: OK
Foreline pressure: 51 mTom
lon gauge pressure: 1.3x10°° Tor
Turbo-pump speed: 100 %
Cl reagent gas flow: 0.0 mL/min 0.0 mL/min

Figura 131. Comprobacién del estado del Instrumento ISQ en el Dashboard 1SQ

18. En el panel Status Pane de la ventana Xealibur Roadmap, Vd. puede comprobar el estado de

Gufa del usuario Serie 1ISQ

todos sus instrumentos. Vea la Figura 132.
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Figura 132. Comprobacion de los estados de todos los instrumentos en el Xcalibur
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ES A

e
e

e

Sae | oz | Powee| Maintenones!
Stalus:  |Idle

Actual Set-Point
w St i 20 A7
~ lon source temp.: 200°C 200°C |
« Vacuum; oK

Il For Help, ¢|ressF1

|
|

(il

Panel Status

Mejora del Software

Thermo Scientific

su software.

Una vez que haya adquirido software opcional para su sistema 1SQ QD, Vd. recibird de la
fébrica una clave de producto. Esta clave de producto se requiere para obtener licencia de uso

del software. Siga las instrucciones a continuacién para introducir la clave de producto y activar

Nota Vea la Guia de Piezas de Repuesto ISQ para més informacién sobre mejoras de software.

1. Haga clic en Air & Water/Spectrum en el Dashboard 1SQ para abrir la utilidad de ajuste
manual. Vea la Figura 133.
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Ajuste manual—— —m A& Vioter / Tune

Figura 133. Dashboard ISQ

View Tune Report

Tune Types

Instrument Control

Shut Down

|
|
l
] fosieae |
l
|
l

&
Status | Analyzer | Power | Maintenance |

Status: |Ide

Actual Set-Paint
v MS vansfer line temp.. 250 C 250 C
+ lon eourcetemp. 200 °C 200 °C
+ Vacuum: oK

Foreine pressure Gauge not present
1.0x10° Tor
100 %

lon gauge pressure:

Turbo-pump speed:

0.0 mL/min 2.0 m/min

Cl reagent gas fiow:

la pantalla para abrir el ment firmware. Vea la Figura 134.

2. Se abre la utilidad /SQ Manual Tune. Haga clic en Firmware en el lado superior derecho de
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Figura 134. Inicio del ajuste manual
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Men( Firmware

::@\“ﬁ

|5 Load TuneFile [g Save Tune File ‘ 1,8 Get from Instrument ﬂ Save to Instrument ‘ T Reset Multiplier Firmware ~
Mass & Resolution Tﬂiﬁamency’fme I Target Tune Factors |
St e — T ey
Scan rate: {1(!10 amu/sec  lon polarity: Postive Clgasflow: 0O mL/min Scan
Det.gain: 306E+05 efion  Cal.gaslevel: Changing Cl gas type may take two mintes.
S QIRF | Q1Res. | QlVotage | Re (|,
&8 Jamu 5822
24 1100 amu 760.751 =
=
8
2
2
H
=2 B+
s
5 =
o
84
&4
=
o
13 15 17 19 21 23 25 27 29 3 3 35 37 33 41 43
miz
amu
amu

Instrument status: Idle

Embedded svstem version: 210.0.80.17 B

3. Se abre el mend firmware. Seleccione Upgrade Product Key como muestra la Figura 135.

Figura 135. Seleccion de la opcion clave de actualizacién de producto

- S [EIE] ]
le gf Save Tun=File | 53 Get from Instrument (5 SavetoT | & Reser Muttipi [Firmware +|
n Tuns | Frequency Ture | Target Tune Facters| Version Info
3 T, @ U ore T : Endate PC Communication Board Firmware
6O omufsec knpolaity:  Fosive | Cloosfow: 0 e iy pgrade Product Key
€E-05 efon  Ca gasleva: hangng Gl gas e may take two miutes: .
: [QTRF | QIRes. | G1vokage | Reaje
Samu 5822 i
1100 2my 760 751 B

15 17 12 2 s x5 27 2 3 33 35 7 03 4

43

Upgrade
Product Key

s ldle

Embedded system version: 210.0.80.17 2|

4. Se abre la ventana ISQ Product Key. Introduzca su clave de producto en el cuadro New

Product Key como muestra la Figura 136.
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9 Resolucion de problemas
Mejora del Software

Figura 136. Introduccion de la clave del producto

Cuadro New
Product Key

une une File : m [[xstrument & to
Igsl.oaa'r File [ Save Tune Fil Get from| 3 Save to Instrument | 1 Reset Multiplier

Vaiidate

Relative abundance
50
1

Load product key to instrument

Instrument status: Idle Embedded system version: 210.08017 .:
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fugas, indicios, 131
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GC
gas portador, 2
creacién de un método, 53

encendido, 2

H

huellas dactilares, indicios, 131

instrumento, seleccién de método de, 90
1SQ
ajuste, 23
cambio de la columna, 5
confirmacién del funcionamiento, 1
creacién de un método, 37
ejecucién de una muestra, 85
encendido, 1
exploracién de datos, 99
optimizacién de métodos, 109
reconfiguracién, 139
resolucién de problemas, 127
ISQ, sobre la utilidad Autoajuste, 24
ISQ Autoajuste, 112

L

linea base (solucién de problemas)
inestabilidad, 132
problemas, investigacién de, 132
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preparacién, 85
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NCI, uso del modo, 42
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P
PCI, uso del modo, 42

picos, altura minima, 42
picos, investigacién de problemas, 134

picos (resolucién de problemas)
ausencia de, 136

cola, 135
ensanchamiento, 134
fantasma, 136

frente, 134

calentador, 4
pilotos

calentadores, 4

vacio, 4
pilotos al encender el ISQ, 1
preparacién de muestras, 85

primario, seleccién de archivo, 100

presion (del tanque de gas portador), chequeo, 3

profiled, datos, 44

R
reconfiguracién del 1SQ, 139

regulaciones, cumplimiento v
resolucién de problemas
sobre la, 127
problemas de linea base, 132
presién del tanque de gas portador, 3
pantalla del GC en blanco, 2

problemas con picos, 134

problemas con resultados, 137

temperatura de linea de transferencia, 41

informe de ajuste, 30

resultados (resolucién de problemas)

baja reproducibilidad de las dreas de picos, 137

poca sensibilidad, 138
tiempos de retencién, 138
rutina, mantenimiento de,

motivos, 131

S

seguridad, estdndares v

sensibilidad, resolucién de problemas, 138

separacién cromatogrifica, cambio de la, 109

secuencias
apertura de, 87
ejecucién, 86
guardar, 93
personalizacién, 95

priorizacién, 97
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SIM, uso del modo, 44

T

temperatura, comprobacion, 4

temperatura de fuente de iones, 42

temperatura de linea de transferencia, 111
temperatura de linea de transferencia, ajuste, 41

tiempos de retencién, resolucién de problemas, 138

u

usuario, sobre el nombre de, 97

vV

vacio, comprobacién, 4
velocidad de escaneo, optimizacién, 110

voltaje del filamento, ajuste, 116

w

WEEE, cumplimiento vii
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